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RESUMO

O Poli-hidroxibutirato (PHB) é um dos homopolimeros mais bem caracterizados da
familia dos poli-hidroxialcanoatos, que sdo reconhecidos pela sua biodegradabilidade
e biocompatibilidade. Em fun¢a@o de ser biodegradavel e da possibilidade de produgdo
integrada a cadeia de actcar e dlcool, o PHB tem despertado interesse tecnoldgico,
cientifico e comercial. A secagem € uma etapa importante na producdo do PHB, ja
que conteddos de umidade acima da especificagdo podem influenciar a qualidade do
produto e principalmente seu pds-processamento. Este projeto teve como objetivo o
estudo da secagem do PHB em leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) com
aplicacdo de micro-ondas. As técnicas de planejamento experimental e andlise
estatistica dos resultados foram empregadas para analisar a influéncia da temperatura
do ar de secagem e da poténcia de micro-ondas aplicada no contetido final de
umidade do PHB para 90 min de processo. Foram desenvolvidos dois planejamentos
experimentais, sendo que para o planejamento 1, a radiacdo de micro-ondas foi
aplicada apés 20 min de secagem convectiva a 90 °C. Para o planejamento 2, a
radiacao foi aplicada desde o inicio da secagem, sendo que nos 30 min iniciais usou-
se uma poténcia maior e foi utilizada uma menor temperatura do ar de secagem. Para
ambos os planejamentos foram obtidos baixos valores para o contetido final de
umidade, na faixa de 0,38 a 1,62 % (b.u.). Os resultados para a cinética de secagem
apresentaram um periodo a taxa constante, seguido de um periodo de taxa
decrescente. Observou-se que em comparagdo com as condigdes 6timas reportadas no
trabalho de Godoi (2009) para a secagem convectiva em LFPR, a aplica¢do de micro-
ondas acelerou o processo de retirada da umidade, diminuindo em pelo menos 25 % o
tempo de secagem. Para o planejamento 1, o periodo de taxa constante variou entre
35 e 45 min, enquanto que para o planejamento 2 teve duracdo de 35 min. Para
avaliar a cinética de secagem o modelo semi-empirico de Page apresentou melhor
ajuste aos dados experimentais. Por meio das isotermas de dessor¢do do PHB timido
nas temperaturas de 40, 50 e 60 °C, estimou-se o calor isostérico integral de
dessorcao (Qy) em funcao do conteido de umidade de equilibrio, para a temperatura

de 60 °C. As isotermas de adsor¢do para o PHB seco apresentaram valores para a
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umidade de equilibrio extremamente baixos, indicando que, mesmo quando
submetido a condi¢des de armazenamento com elevados valores de umidade relativa,
a tendéncia é de ndo adsorver d4gua na sua estrutura, facilitando o pds-processamento.
Os resultados das andlises de caracterizacdo realizadas (DSC, TGA, distribui¢do de
massa molecular, distribui¢do granulométrica e microscopia eletronica de varredura)
mostraram que a secagem ndo provocou alteracdes nas propriedades do material. Por
meio da avaliacdo das propriedades dielétricas foi possivel constatar que o potencial
de secagem do PHB com a aplicagdo de micro-ondas estd intimamente relacionado
com o conteido de dgua do material. Os resultados para a eficiéncia energética da
secagem foram entre 10,8 e 30,5 %, sendo que a estimativa para a eficiéncia
energética da secagem apenas convectiva resultou em 10,5 %. Dentre os
experimentos em que se obteve o conteddo de umidade exigido para o PHB seco (0,5
% b.u.), as eficiéncias energéticas foram até 19 % maiores que o resultado da

secagem sem aplicacdo de micro-ondas.
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ABSTRACT

Poly-hydroxybutyrate (PHB) is one of the most well-characterized homopolymers of
the polyhydroxyalkanoates family, which are renowned for their desirable
biocompatibility and biodegradability. Due to being biodegradable and to the
possibility of its integrated production in a sugar and ethanol mill, the PHB has
aroused technological, scientific and commercial interests. The drying process is an
important step of the PHB production because an adequate post-processing can be
achieved only at low moisture contents. The aim of this project was to investigate the
drying of PHB in a combined microwave/rotating pulsed fluidized bed (RPFB) dryer.
The experimental design technique and statistical analysis of the results were
performed to analyze the influence of hot air and power level conditions on the final
moisture content of PHB, for 90 min of process. Two experimental designs were
proposed and executed. For the experimental design 1, a first drying stage of 20 min
was identical for all experiments, which involved convective drying with air at 90 °C
and no microwave power applied, and in a second stage (20 to 90 min of drying),
microwave power was supplied. For the experimental design 2, in the first stage of 30
min of drying, a higher microwave power was used to permit faster evaporation of
the superficial moisture content. After that stage the microwave power was decreased
to lower levels for the remaining 60 min of drying. The results obtained for the final
moisture content were in the range of 0.38 to 1.62 % (w.b.). The drying kinetics of
PHB showed a constant drying rate period followed by a decreasing drying rate
period. Comparing the results with the ones presented in Godoi (2009) for optimal
conditions of convective drying in RPFB, a reduction of least 25 % in drying time is
verified. It was observed that the constant drying rate for the experimental design 2
comprised 35 min, while the constant drying rate time observed for experimental
design 1 was 35 to 45 min. Page’s mathematical model for drying kinetics resulted in
the best fit to the experimental data. Through the desorption isotherms of PHB at
temperatures of 40, 50 and 60 °C, the isosteric heat of desorption (Qy,) was estimated
as a function of equilibrium moisture content for a 60 °C temperature. The adsorption
isotherms for dry PHB showed extremely low values for the equilibrium moisture

content and revealed that the dried PHB will hardly tend to adsorb ambient moisture
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even at high relative humidity, being adequate for post-processing. No differences on
the properties of PHB before and after the drying process were verified through the
characterization analyzes performed (DSC, TGA, molar mass distribution, particle
size distribution and scanning electronic microscopy). Through evaluating the
dielectric properties it was possible to establish that the drying potential of PHB by
applying microwaves is closely related to the water content of the material. Drying
energy efficiencies were in the range of 10.8 to 30.5 % for the convective-microwave
drier, and the estimated energy efficiency for convective drying of PHB in RPFB was
10.5 %. For the experiments that resulted in the specified final moisture content for
PHB (0.5% w.b.), energy efficiencies up to 19 % higher than the result without

microwaves were obtained.
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1 INTRODUCAO

Atualmente existe uma grande preocupacdo da humanidade em preservar os
recursos da natureza. Uma alternativa para minimizar a contaminacdo do ambiente e
diminuir os residuos gerados pelo homem € a busca por fontes renovaveis de energia. A
substitui¢do do pléstico sintético derivado do petréleo por plasticos biodegraddveis é uma
das alternativas que vém sendo utilizada, porém, ainda em pequena propor¢dao devido ao
seu alto custo de producdo. As vantagens da utilizagdo dos plasticos biodegraddveis sdo a
facilidade e o tempo de sua decomposicdo na natureza aliado ao fato de nao liberar
produtos quimicos, pois se transformam em gas carbOnico e dgua.

O plastico biodegraddavel PHB (poli(3-hidroxibutirato)) é um tipo especial de
polimero biossintetizado por bactérias a partir de aguicares e outras fontes de carbono, com
caracteristicas muito proximas as dos polimeros sintéticos obtidos do petrdleo. Esse
biopolimero decompde-se na natureza com facilidade; enquanto embalagens sintéticas
podem levar mais de duzentos anos para se degradar, as resinas plasticas biodegradédveis se
decompdem em torno de um ano, dependendo do meio em que se encontram.

Por ser classificado como biodegradavel, ter alto peso molecular e alta regularidade
da cadeia polimérica, o PHB tem um amplo mercado a ser explorado. Entre suas aplicacoes
podem-se citar a fabricacdo de embalagens para produtos de limpeza, higiene, cosméticos e
farmacéuticos, filmes para alimentos, producdo de sacos de fertilizantes e defensivos
agricolas, vasos para mudas e produtos injetados, como brinquedos e material escolar.
Além disso, por ser biocompativel, € facilmente absorvido pelo organismo humano,
podendo ser empregado na drea farmacéutica, prestando-se a fabricacdo de fios de sutura,
préteses Osseas e capsulas que liberam gradualmente medicamentos na corrente sanguinea
(VALADAO, 2005).

No Brasil, a produ¢do de PHB iniciou em 1995, em uma planta piloto nas
dependéncias da Usina da Pedra (SP). Estudos constataram que a integracdo da unidade a
linha de producdo de acucar e etanol a partir da cana-de-aguicar auxilia na reducdo dos
custos de produ¢dao do PHB, garantindo um suprimento de energia e gestdo de residuos de

forma econdmica. A biomassa supre as necessidades energéticas do processo de produgdo,



as emissdes de CO, sdo assimiladas pelas plantagdes de cana e os efluentes sdo utilizados
como fertilizantes nos campos (NONATO; MANTELATTO; ROSSELI, 2001).

O processo de secagem do PHB é muito importante para sua cadeia produtiva,
sendo que corresponde a dltima etapa do processo, devendo garantir umidade inferior a 0,5
% (b.u.). Na literatura sdo encontrados dois estudos com respeito a secagem do PHB. Lima
(2004) e Godoi (2009) realizaram o estudo da secagem do PHB em leito fluidizado
convencional e em leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), respectivamente. Os resultados
apresentados para a secagem no LFPR demonstraram que o processo ¢ dinamicamente
estavel com fluidizacdo de boa qualidade e foi possivel atingir a umidade necessaria (0,5
%), porém, um elevado tempo foi despendido, pois a secagem ocorre predominantemente
em periodo de taxa decrescente. Devido a isso, o estudo da técnica de secagem combinando
diferentes secadores torna-se muito importante, pois pode reduzir consideravelmente o
tempo de secagem, com consequente aumento de producdo e redugcdo do consumo
energético.

Em processos de secagem convectivos, quando se observa o periodo de taxa
decrescente, a remocao de umidade do material ocorre por difusdo simples e conveccdo, o
que acarreta baixa eficiéncia e prolongado tempo quando comparado ao tempo total da
secagem. A motivacdo do uso das micro-ondas em vdrias pesquisas visa minimizar o
problema de baixa eficiéncia na retirada da umidade ligada a estrutura fisica e quimica do
produto.

Nos ultimos anos as pesquisas com aplicagdo de micro-ondas na operagdo de
secagem tém aumentado (TULASIDAS; RAGHAVAN; MUJUMDAR, 1995; BERTELI;
MARSAIOLL, 2005; PEREIRA, 2007; SOYSAL et al., 2009). O uso desse tipo de radiacdo
faz com que o calor seja absorvido por todo material, diminuindo consideravelmente o
tempo de secagem, quando comparado a secagem convencional. A literatura ainda é
escassa em se tratando da pesquisa em secadores de leitos méveis (fluidizado/jorro) com
aplicacdo de micro-ondas, sendo assim, o processo de secagem em LFPR com aplicacdo de
micro-ondas mostra-se como uma alternativa inovadora para melhorar a eficiéncia da

secagem do PHB, contribuindo para a diminui¢do do tempo de secagem.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Realizar o estudo da secagem do biopolimero poli-hidroxibutirato (PHB) em leito

fluidizado pulsado rotativo (LFPR) com aplica¢do de micro-ondas.

2.2 Objetivos especificos

Realizar a montagem do secador do tipo LFPR assistido a micro-ondas;
Instrumentar o secador para possibilitar o monitoramento da secagem, de forma a
acompanhar parametros importantes do processo, como temperatura e umidade
relativa;

Estabelecer, por intermédio de testes preliminares, as faixas para as condi¢des de
operacdo, como a temperatura do ar e poténcia de micro-ondas aplicada;

Estudar a influéncia das condi¢Ges operacionais no processo de secagem e obter as
condig¢des ideais de operacdo, por meio da técnica de planejamento experimental;
Estudar a cinética de secagem do PHB;

Determinar as isotermas de dessor¢do do PHB timido e de adsorcdo do PHB seco;
Determinar as caracteristicas fisicas e morfoldgicas para o PHB umido e seco;
Determinar as propriedades dielétricas do PHB umido e seco;

Realizar a andlise energética do processo de secagem em LFPR com aplicacdo de

micro-ondas.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os plasticos sdao polimeros geralmente de origem petroquimica que possuem massa
molar elevada, alta resisténcia quimica, boa resisténcia mecanica, sdo impermedveis e
podem ser transparentes ou coloridos. Estas caracteristicas, associadas ao seu baixo custo
de produgdo, tornaram os plasticos altamente difundidos em todo o mundo, encontrando
aplicagdes nos mais variados setores (REDDY et al., 2003). Esses polimeros sdo
extremamente estdveis e ndo se degradam de imediato, podendo permanecer intactos por
longo tempo (SAVENKOVA et al., 2000).

Apesar de todas as vantagens atribuidas aos plasticos, é necessario considerar o
impacto ambiental causado devido ao fato de a matéria-prima e a energia utilizadas para
producdo dos plasticos serem oriundas do petréleo, e ao longo tempo de degradacdo do
produto. Os plasticos quando descartados na natureza geram polui¢do, permanecendo
intactos por centenas de anos (BUCCI, 2003). A solu¢do para o manejo desses residuos
plésticos pode ser pela incineracdo, reciclagem ou biodegradacdo. Entretanto, a incinera¢ao
€ uma técnica potencialmente perigosa e dispendiosa. O processo de reciclagem pode ser
feito, entretanto, a enorme variedade e classificacdo dos materiais plasticos descartados
fazem com que o tempo envolvido nesse processo seja muito elevado. Além disso, a
presenca de aditivos como pigmentos e recobrimentos pode limitar a reciclagem do
material (KHANNA; SRIVASTAVA, 2005). Reduzir o impacto ambiental causado pelo
uso desmedido dos plésticos é um desafio a ser atingido, principalmente no Brasil, onde
existe grande deficiéncia em nivel de coleta de lixo, reciclagem e incineracdo (BUCCI,
2003).

Cada vez mais a industria € levada a explorar a producdo de polimeros
biodegraddveis. Além disso, tem aumentado o rigor da legislagdo ambiental, no sentido de
banir, ou pelo menos diminuir, o descarte de artigos pldsticos nao degraddveis no ambiente.
Espera-se que essa substituicdo, embora ainda pequena, torne-se efetiva, para que se
consiga a diminui¢do dos niveis de polui¢do por esses residuos (RODRIGUES, 2005). E
importante ressaltar que a relevancia destes fatos faz com que o potencial de mercado para

estes produtos seja enorme.
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3.1 Polimeros biodegradaveis

Os polimeros biodegraddveis podem ser divididos em trés categorias (KHANNA;
SRIVASTAVA, 2005):

- Polimeros sintetizados quimicamente: 4cido poliglicélico, dcido polildtico,
policaprolactana. Sdo susceptiveis ao ataque microbiano e enzimatico, nao possuem todas
as propriedades semelhantes as do plastico, portanto, ndo sdo considerados vidveis
comercialmente para a substitui¢ao;

- Plasticos biodegraddveis contendo amido na estrutura: neste caso o amido € usado para
obter-se uma mistura amido-plastico. Quando descartado, os micro-organismos do solo
degradam o amido rapidamente, quebrando a matriz polimérica (por exemplo, amido-
polietileno). Assim, o tempo de degradacdo € reduzido, porém, alguns fragmentos
correspondentes ao plastico permanecem por um longo tempo no ambiente;

- Polihidroxialcanoatos (PHAs): sdo poliésteres sintetizados por um grande nimero de
micro-organismos, sendo classificados como biodegradaveis, biocompativeis, ndo-toxicos e
insoliveis em 4gua. Possuem propriedades semelhantes a vérios termopldsticos sintéticos.

Os PHAs sdo completamente degradados por micro-organismos do solo, mar, lagos
e esgoto, transformando-se em dgua e didxido de carbono em condi¢des aerdbicas e em
metano em condi¢des anaerdbicas. A taxa de biodegradacdo € influenciada por diversos
fatores, como a populacdo microbiana de um determinado ambiente, temperatura, pH, nivel
de umidade, fornecimento de nutrientes, cristalinidade e drea superficial (KHANNA;
SRIVASTAVA, 2005). Os PHAs podem ser depositados em aterros sanitarios sem
prejudicar a degradacdo dos outros materiais constituintes do lixo. No caso da existéncia de
coleta seletiva podem ser misturados com a matéria organica e utilizados como fertilizantes
apos compostagem, existindo também a possibilidade de serem reciclados (CAMPOS,
2003).

A aplicacdo dos biopolimeros pertencentes a familia dos PHAs pode ser feita para a
producdo de embalagens de produtos de higiene pessoal, fraldas descartdveis, sacolas de
lixo e artigos de pesca. Na industria agricola pode ser usado em vasos de plantas,
recobrimento para controlar a liberacdo de nutrientes, fertilizantes, herbicidas e inseticidas

para as plantas. Nas aplicacOes biomédicas pode ser usado para microencapsular farmacos
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de liberacdo controlada, fabricacdo de suturas médicas, fixacdo de pinos, reconstrugcao
Ossea, enxertos, tudo isso devido a sua biocompatibilidade e baixa reatividade com o
organismo receptor (MANTELATTO et al., 2007).

Os PHAs constituem uma classe geral de polimeros produzidos e acumulados como
reserva de carbono e energia por indmeros micro-organismos (JENDROSSEK;
SCHIRMER; SCHLEGEL, 1996). Sao poliésteres alifaticos formados por carbono,
hidrogénio e oxigénio, cuja formula geral € mostrada na Figura 3.1. Sua estrutura depende
do meio de crescimento e do micro-organismo produtor, podendo ser planejada, de acordo
com as condicdes de cultivo microbiano empregadas, para fornecer ao polimero as

caracteristicas que se deseja (KHANNA; SRIVASTAVA, 2005).
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Figura 3.1: Formula geral dos PHAs
(FORMOLO et al., 2003).

Os PHAs sdo armazenados na forma de granulos pelas bactérias, como observado

na Figura 3.2.

Figura 3.2: Granulos do polimero no interior das bactérias
(BRAUNEGG; LEFEBVRE; GENSER, 1998).

Na familia dos PHAs encontra-se o poli(3-hidroxibutirato) ou PHB, que é um

homopolimero alifatico, com repetidas unidades do 4cido 3-hidroxibutirico, sendo o PHA

14



mais comumente produzido por micro-organismos na natureza (bactérias). Ele foi
descoberto em 1925, por Maurice Lemoigne e acreditou-se que ele era o tnico biopoliéster
produzido por micro-organismos até 1974, quando foram isolados PHAs formados por
outros mondmeros, a partir de amostras de lodo ativado (ANDERSON; DAWES, 1990). A
literatura menciona que pelo menos 100 monoémeros diferentes ja foram identificados como
constituintes de PHAs que podem ser produzidos a partir do fornecimento de um substrato
(GOMES; BUENO NETTO, 2001).

O PHB possui propriedades semelhantes as dos plasticos convencionais,
possibilitando assim uma potencial substituicio dos polimeros ndo degraddveis, como o
polietileno e o polipropileno. Ele pode ser extrusado, moldado, transformado em fibras,
usado na fabricacdo de filmes e na obtencdo de heteropolimeros. Apesar das intimeras
vantagens do seu uso, o PHB ndo pode substituir os pldsticos convencionais em larga escala
devido ao seu alto custo de producio (KHANNA; SRIVASTAVA, 2005; PIEJA;
SUNDSTROM; CRIDDLE, 2012).

Entre as desvantagens do PHB tem-se a sua alta temperatura de fusdo (~175 °C),
instabilidade térmica e fragilidade (BARUD et al., 2010). A fim de obter um material com
melhores caracteristicas, o PHB pode ser modificado ou podem-se preparar misturas com
outros polimeros biodegraddveis, resultando em uma maior gama de aplicacOes
(VOGELSANGER; FORMOLO; PEZZIN, 2003). Em estudos realizados por Barud et al.
(2010) a obtencdo de compdsitos preparados com celulose e PHB apresentou melhores
propriedades mecanicas, quando comparado ao uso dos polimeros isoladamente. Outro
grupo de pesquisa formado por Ma et al. (2010) obteve membranas ultrafinas compostas
por PHB e quitosana por meio de eletrodeposi¢do, resultando em um material com
potencial uso na engenharia de tecido para regeneracao da pele.

A capacidade do PHB de ser completamente degradado por determinados micro-
organismos presentes em varios ambientes, que o utilizam como fonte de nutrientes, abriu
as portas para o interesse crescente por esse biopolimero. Em relagdo a outros polimeros
biodegraddveis, como os sintetizados quimicamente (4cido poliglicdlico), os baseados em
misturas de amido e poliolefinas, e os polissacarideos, o PHB apresenta diversas vantagens
(STEINBUCHEL; FUCHTENBUSCH, 1998). Além da biodegradabilidade, outras

caracteristicas importantes sdo a biocompatibilidade e a possibilidade de ser produzido a
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partir de fontes renovdveis, ou mesmo a partir de subprodutos e rejeitos industriais
(FUKUI; DOI, 1998; YU, 2001).

Atualmente, somente o PHB e o copolimero P(3HB-co-3HV) sdo os membros da
familia dos PHAs fabricados em escala comercial. Embora o custo de produgdo desses
PHAs ainda seja alto, avancos nas tecnologias de fermentacdo e purifica¢do, assim como o
desenvolvimento de bactérias adaptadas indicam que isto pode ser revertido (KHANNA;
SRIVASTAVA, 2005).

No Brasil, o agiicar da cana estd disponivel a um custo reduzido, o que resultou na
busca pela tecnologia para a producdo de PHB empregando derivados da cana-de-agucar.
Em meados da década de 1990, foi desenvolvido um projeto cooperativo envolvendo o
Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT), a Cooperativa dos Produtores de Cana
(Copersucar) e o Instituto de Ciéncias Biomédicas da Universidade de Sao Paulo
(FORMOLO et al., 2003).

A ideia de integracao da planta de produ¢do de PHB com a usina de cana-de-acticar
leva em consideracdo importantes caracteristicas desse tipo de indistria no Brasil. Essas
caracteristicas incluem: a disponibilidade de energia térmica e elétrica, o uso de fontes
renovaveis, o efetivo gerenciamento dos residuos, a disponibilidade de acucar a baixo preco
e grande quantidade e a disponibilidade do uso da tecnologia de fermentacdo em larga
escala. O efluente liquido resultante do processo de obtencdo do PHB pode ser usado na
irrigacdo das plantacOes de cana-de-agucar, da mesma forma que o efluente da destilaria
(durante o processo de obtencdo do élcool). A biomassa remanescente do processo de
recuperacdo do PHB € rica em fosfato, célcio, nitrogénio e micronutrientes, podendo ser
realizada sua compostagem e posterior aplicacdo nas plantacdes de cana. A energia
necessdria aos processos de producao provém da queima do bagaco da cana.

Outro aspecto importante da integracdo da producdo de PHB nas usinas de agucar é
a disponibilidade de solventes naturais para a purificagdo do PHB, que € considerada uma
etapa critica na sua producdo. O uso de solventes derivados da fermentagcdo alcodlica,
naturais e biodegraddveis permite a obtencdo de PHB com alta pureza, enquanto também
protege o meio ambiente de possiveis contaminacdes (NONATO; MANTELATTO;
ROSSEL, 2001).
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O processo de obten¢do do PHA feito pela PHB Industrial pode ser observado na
Figura 3.3, sendo que o micro-organismo utilizado para produzir e acumular o biopolimero
€ a bactéria Ralstonia eutropha, geneticamente modificada para o consumo de sacarose

(MANTELATTO; DURAO, 2008).
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Figura 3.3: Fluxograma do processo de producao do PHB (BIOCYCLE, 2012).
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De acordo com a Figura 3.3, o processo de obten¢do do PHB inicia com a sintese

fermentativa, seguido da extracdo utilizando um solvente que ndo seja agressivo a0 meio
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ambiente, cristalizacdo e purificacdo. As informagdes com relagdo ao solvente utilizado
pela Biocycle® na obtengio do PHB sio sigilosas.

Durante o processo de obtencdo desse biopolimero, a dltima etapa corresponde ao
processo de secagem e estd relacionado ao tema do presente estudo. A etapa da secagem ¢é
muito importante e visa retirar a umidade do material presente sob a forma de dgua e
solvente (residual do processo). Essa operacdo deve garantir um conteido de umidade
menor que 0,5 % (b.u.), para que se tenha um adequado pds-processamento do material.
Valores de umidade superiores ao recomendado podem influenciar o comportamento de
degradacdo hidrolitica durante a etapa de extrusdo.

Atualmente, na unidade de producdo da Usina da Pedra, € utilizado um secador do
tipo Turbo Dryer, com operagdo continua e baseado no uso de um tambor rotativo com pés
ao longo de um leito horizontal (PHB INDUSTRIAL, 2007). Entretanto, os parametros
operacionais de secagem e suas influéncias na qualidade do PHB seco obtido ainda nao
estdo absolutamente esclarecidos nem pela industria nem pela comunidade cientifica.

Um dos grandes obstidculos na producdo do PHB € o seu alto custo. Nonato,
Mantelatto e Rossel (2001) estimaram os custos de producdo de uma planta de 10.000
toneladas de PHB ao ano, integrada a uma usina de etanol e agucar. A composi¢cdo dos
custos € representada por 29 % em relacdo a matéria-prima (sacarose), 20 % com produtos
quimicos, 27 % com deprecia¢do de equipamentos, 11 % com gastos com energia e 13 %
com outros gastos ndo especificados. Dessa maneira, verifica-se que mesmo dentro de um
sistema eficiente de producdo de acucar, o custo da matéria-prima ainda € o mais
representativo. Estudos recentes mostram a potencialidade de produ¢do do PHB utilizando
bagaco hidrolisado da cana-de-agiicar, o que tem demonstrado possibilitar a sua
competitividade econdmica em relacdo aos plasticos de origem petroquimica (LOPES,

2010).
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3.2 Fundamentos da secagem

A secagem € uma das operagdes unitdrias mais utilizadas no campo da Engenharia
Quimica. Quase todos s6lidos e a maioria dos liquidos e gases requerem a remog¢do de sua
umidade parcial ou total antes, durante ou apds seu uso (KISAKUREK, 1987).

A operacdo de secagem ¢é definida como a remocdo das substincias voldteis
(umidade) de um material. Quando um material imido € submetido a operacdo de secagem
observa-se a ocorréncia de dois fenomenos simultaneamente (MENON; MUJUMDAR,
1987):

- Transferéncia de energia (comumente calor) do ambiente para evaporar a umidade
superficial, sendo que esta evaporacdo depende de condi¢des externas de temperatura,
umidade do ar, fluxo e dire¢do de ar, drea de exposicao do sélido e pressao.

- Transferéncia de massa (umidade) do interior para a superficie do material e sua
evaporacao, sendo o movimento interno da umidade no material funcdo da sua natureza
fisica, temperatura e conteido de umidade.

O contetddo de umidade de um material é definido como a quantidade de substancia
volatil que pode ser removida, podendo ser expressa em base seca (em relagdo a massa seca
do material) ou em base imida (em relagdo a massa total do material).

A umidade pode estar presente na amostra sob duas formas:

- Umidade livre: estd simplesmente adsorvida no material, € a mais abundante em geral,
podendo ser perdida facilmente;

- Umidade ligada: faz parte da estrutura do material, e necessita de niveis elevados de
temperatura para sua remocao.

As curvas de secagem sdo representacdes grificas dos dados experimentais de
umidade média do material em funcdo do tempo. A Figura 3.4 apresenta a curva de
evolucdo da umidade do produto ao longo do tempo de secagem, e a Figura 3.5

corresponde a taxa de secagem (Equacdo 3.1) em funcdo da umidade do material.

—Mss ax
A dt

W = 3.1
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Figura 3.4: Curva de secagem. Figura 3.5: Curva da taxa de secagem.

(STRUMILO; KUDRA, 1986).

Observando as Figuras 3.4 e 3.5 verifica-se a ocorréncia de trés regides distintas. Os
segmentos A-B e A’-B representam os intervalos de aquecimento ou resfriamento do
material (estabilizacio entre a temperatura do sé6lido e a de bulbo imido do ar de secagem),
sendo que a duracdo deste periodo € insignificante em relagdo ao periodo total de secagem.
Os dois principais periodos de secagem sao:

a) Periodo de taxa constante (BC): a superficie do material € mantida em um nivel de

umidade tal que a secagem ocorre como se fosse dgua pura evaporando. Se o sélido for
poroso, a maioria da umidade evaporada no periodo de taxa constante € proveniente do
interior do s6lido. Esse periodo sé continua desde que a umidade seja provida a superficie
tao rapido quanto é evaporada (GEANKOPLIS, 1993). O valor da umidade no ponto C é
denominado umidade critica (X;).

b) Periodo de taxa decrescente (CE): nesse periodo a umidade comega a ser deficiente na

superficie do material e a velocidade da secagem diminui. Esse periodo é regido pelo
mecanismo de migracdo interna de umidade, sendo a caracteristica da estrutura interna do
material um fator essencial para o entendimento do mecanismo. De acordo com Strumillo e
Kudra (1986), o periodo de taxa decrescente pode ser ainda dividido em duas fases:

1. Primeira fase: a umidade livre (fase liquida) presente no interior do produto é continua,
sem a presenca de ar e ocupa todos os poros do produto. O movimento da umidade do
interior para a superficie ocorre por capilaridade e esse mecanismo controla a velocidade de

secagem.
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2. Segunda fase: a remog¢ao de umidade da superficie de evaporacdo provoca a entrada de ar

no interior do produto, originando bolsas de ar que ficam dispersas na fase liquida dentro

dos poros. Nessa fase, o escoamento capilar ocorre apenas em alguns pontos localizados.
No ponto E € alcancada a condi¢do de equilibrio entre a umidade do material e a

umidade relativa do ar de secagem.

3.2.1 Modelagem matematica da cinética da secagem

Existem diversas teorias de secagem que tentam explicar os mecanismos de
migracdo de umidade no interior de s6lidos durante o periodo da taxa decrescente, como
também a utilizacio de um grande nimero de modelos matemdticos para estimar as
transferéncias simultaneas de calor e massa envolvidas.

Um dos principais mecanismos de transferéncia de umidade que ocorre durante a
secagem de materiais biologicos € a difusdo de liquido e de vapor. Difusdo € o processo
pelo qual uma matéria € transportada de uma parte do sistema para outra, como resultado de
um movimento molecular aleatério devido um gradiente de concentracdo (CRANK, 1975).

Crank (1975) obteve diversas solucOes analiticas da equacdo de difusdo para
diferentes condi¢des iniciais e de contorno, considerando a difusividade constante ou
variando com a umidade. Essas solugdes se aplicam a sélidos com formas geométricas
simples e regulares, como esféricas, cilindricas e placas planas infinitas ou paralelepipedo.
Essa teoria difusional utiliza a segunda Lei de Fick para descrever o comportamento da
secagem no periodo de taxa decrescente, sendo a equacao para transferéncia apresentada na

Equacdo 3.2.

S =~V (Dap¥X) (3.2)

Considerando um sistema de coordenadas esféricas, a Equagao 3.2 de difusdo pode

ser descrita como a Equacdo 3.3.

ox _1(9 25_X) ;i( ; 6_X) Des a_X}
at 2 {6r (Defr or + sin6 96 DefSlnH 66 + sin%6 962 (3.3)
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Para a forma geométrica de uma esfera, em que a transferéncia interna de umidade

durante a secagem € predominantemente unidirecional, a Equacdo 3.3 torna-se:

5 =l (0 5)) G4

Considerando-se que a difusao é unidimensional, a difusividade € constante ou
funcdo da concentra¢do de umidade, a umidade inicial uniforme, e as umidades no centro e

na superficie constantes tém-se as condi¢des iniciais e de contorno representadas a seguir.

Cl teor de umidade uniforme X =X, 0 <7 <Ry t=0

0X
CC1 teor de umidade miximo no centro ™ =0 r=0 t>0

CC2 teor de umidade constante na superficieX =X, r=R,; t>0

A solucdo da Equacgdo 3.4 pode ser encontrada em Crank (1975), como:

X-Xe
Xo—Xe

6 oo 1 n*Def.m?
Sy —exp |- L | (3.5)

Para longos tempos de secagem, o primeiro termo da série apresentada na Equacdo

3.5 € o unico significativo e, portanto, a expressao resulta na Equacao 3.6.

X—Xe
Xo—Xe

= Zexp [— DR%” t] (3.6)

Outro modelo bastante utilizado para descri¢ao da cinética de secagem € o proposto
por Lewis em 1921, também conhecido como lei exponencial. Esse modelo prevé que a
taxa de secagem € proporcional ao teor de umidade livre do material da seguinte forma:
ax

—=-K"(X-X.) (3.7

em que o fator de proporcionalidade K ¢ denominado de constante de secagem.

22



Essa equacdo é a expressdo da lei de resfriamento de Newton, se for levado em
conta que toda a resisténcia ao transporte de umidade concentra-se na camada limite,
desconsiderando os efeitos no interior do material. E por isto chamada de modelo semi-
empirico. A forma integrada dessa equacdo é a que se apresenta com mais frequéncia na

literatura (Equagao 3.8).

¢ =exp (—K"-t) (3.8)

Xo—Xe

Algumas modificacdes foram propostas para o modelo integrado, a dois e trés
parametros, conhecidas como modelo de Page (Equacdo 3.9) e Page modificado (Equacao

3.10) (PAKOWSKI, MUJUMDAR, 1995).

X—Xe — N 74 LI ()

o_x, — €XP (=K"-t") (3.9
X_Xe _ . S 74 LIS ()
Xox, C-exp (—K"-t") (3.10)

A Equacio 3.9 proposta por Page em 1949 € bastante utilizada até hoje, considerada
similar a solugdo do modelo de Fick para tempos de secagem longos, quando apenas o
primeiro termo da série € significativo. De acordo com a literatura, o parametro K estd
relacionado com o efeito das condi¢Oes internas durante a secagem, enquanto que O
pardmetro n estd relacionado com o efeito das condicdes externas (VIEIRA, 2006;

LESCANO, 2009).

3.3 Isotermas de equilibrio

Dentre os parametros que sao considerados essenciais para a realizacdo da secagem
tem-se a umidade de equilibrio. O conhecimento da umidade de equilibrio € util para a
modelagem numérica de transferéncia de calor e massa durante o processo de secagem.
Para processos de secagem e armazenagem, o conhecimento da relagdo entre a umidade do

material e a umidade relativa do ar € essencial, visto que pelas isotermas de equilibrio se
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estabelece a umidade final do material. Ao final do processo de secagem, a umidade do
produto atinge um valor que corresponde ao equilibrio com a atmosfera ambiente, e sua
massa torna-se constante. Esse equilibrio termodinamico € caracterizado pelas isotermas de
equilibrio e sua determinacdo € indispensdvel para um melhor entendimento dos problemas
de modelagem na operacao de secagem (KOUHILA et al., 2001).

As isotermas de equilibrio podem ser determinadas pelos métodos gravimétrico e
higrométrico. No método higrométrico, a umidade do material € mantida constante, devido
a variagdo da umidade relativa do ar circundante, até que essa umidade relativa atinja um
valor constante de equilibrio, sendo essa medida via higrometro. J4 no método
gravimétrico, a temperatura do ar e a umidade relativa sdo mantidas constantes até que a
umidade da amostra atinja o valor de equilibrio. O ar pode ser circulado (método dindmico)
ou estar estagnado (método estdtico). O método estatico possui as vantagens de se obter
condi¢des termodindmicas constantes com maior facilidade e permitir o uso de solucdes
4cidas ou solucdes salinas saturadas (MORTOLA; MEILI; PINTO, 2003). Souza et al.
(2000) comprovaram experimentalmente, para determinacdo de isotermas de cebola por
meio do método gravimétrico estitico, que solucdes salinas e dcidas apresentam
desempenhos similares. Porém, o uso de solugdes acidas possibilita a obten¢do de uma
maior faixa de umidade relativa, sendo assim, sua utiliza¢do € vantajosa quando comparada
com o uso de solucdes salinas saturadas.

A umidade relativa (Equacdo 3.11) é definida como a razio entre a pressdo parcial
do vapor de dgua (P) no ar e a pressdo de saturacdo do vapor de 4gua na mesma

temperatura (P,).

UR

I
oo

(3.11)

As isotermas de equilibrio apresentam comportamento distinto para adsorcdo e
dessorcao, conforme Figura 3.6. O modo com que o equilibrio € estabelecido caracteriza a
isoterma por meio do aumento da umidade (adsor¢do) ou perda de umidade (dessor¢do)
para o ambiente. A ocorréncia desse fendmeno para uma mesma temperatura € definido

como histerese.
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Figura 3.6: Isoterma de sor¢do generalizada (LABUZA, 1968).

A Figura 3.6 pode ser dividida em trés regides (A, B e C) que representam:
« Regido A: representa a adsorcdo de um filme monomolecular da dgua. Isto ocorre
quando ha somente uma molécula de dgua disponivel em cada ponto de ligacdo da

macromolécula do sélido. Nesta regiao a dgua estd fortemente ligada ao sélido;

« Regido B: representa a adsor¢do de camadas adicionais acima da monocamada. Uma
pequena variacdo de umidade corresponde a um incremento rdpido da umidade relativa.
Nesse momento, a superficie do s6lido estd coberta pela monocamada de 4gua e as

multicamadas comeg¢am a se formar;

. Regidao C: representa a condensacdo da dgua nos poros do material seguida pela
dissolu¢do de materiais soliveis presentes. Diferentemente da Regido B, grandes

incrementos de umidade resultam em pequenas variacdes na umidade relativa.

O estudo das isotermas de equilibrio tem revelado a existéncia de cinco diferentes
formas, conforme apresentado na Figura 3.7 (BRUNAUER et al., 1940 apud LOWELL,;
SHIELDS, 1991).
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Figura 3.7: Diferentes formas caracteristicas das isotermas
(LOWELL; SHIELDS, 1991).

Tipo I: Isoterma tipo Langmuir caracteriza uma adsor¢cdo pura em camada monomolecular.
Tipo II: Isoterma caracteristica de formacdo de multiplas camadas de moléculas de
adsorbato sobre a superficie do sélido. Frequentemente encontrada para sélidos nado
porosos, sendo tipica para produtos alimenticios.
Tipo III: Embora similar ao tipo II, sdo raramente observadas em s6lidos ndo porosos. Seu
formato sugere também adsorcao em camadas polimoleculares.
Tipo IV e Tipo V: Refletem a condensacdo capilar, quando a pressao de saturagdo do vapor
do adsorbato € atingida.
Tipo VI: Raramente encontrada e representa uma adsorcdo em vdrias etapas, sugerindo
adsor¢do em multicamadas em um substrato uniforme ndo poroso. A altura dos degraus
representa a capacidade de adsor¢do da monocamada podendo permanecer constante
durante duas ou trés camadas adsorvidas.
A andlise das isotermas de sorcdo a diferentes temperaturas visa estabelecer o
equilibrio de sorcao de dgua do produto, verificar a aplicabilidade de modelos mateméticos
para predicao do comportamento isotérmico de sorcdo e estimar o nivel critico de umidade

residual que lhe confere maior estabilidade de armazenagem. As isotermas também sdo
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usadas para determinar a demanda de energia necessiaria ao processo de secagem,
representada pelos valores do calor isostérico de sor¢ao (COSTA, 2010).

Na literatura s@o encontrados vdarios modelos matemdticos para a descricdo do
comportamento da umidade de equilibrio dos materiais, baseando-se nos resultados de
curvas experimentais. Alguns desses modelos sdo baseados em teorias do mecanismo de
sor¢do, outros sao empiricos ou semi-empiricos (KAYMAK-ERTEKIN; GEDIK, 2004).

Os principais critérios usados na selecio dos modelos sdo o grau de ajuste aos
resultados experimentais e a simplicidade do modelo (FURMANIAK; TERZYK;
GAUDEN, 2007). Entre os modelos matemdticos mais conhecidos e que sustentam um
significado fisico encontram-se o de BET (Brunauer-Emmett-Teller) (Equacdo 3.12) e de
GAB (Guggenhein-Anderson-de Boer) (Equacgado 3.13). A principal limitagdo do modelo de
BET € que, em alguns casos, sua aplicacdo s6 pode ser feita para umidades relativas até 30-
40 %, enquanto o de GAB pode ser usado para valores de at€é 90 % (OLIVEIRA et al.,
2009).

XmCp-UR

Xe = (1-UR)-(1~UR+Cp'UR) (3.12)
X = Xm'Cg'K-UR
¢~ (1-K-UR)(1-K-UR+CgK-UR) (3.13)

em que X, ¢ a umidade da monocamada, Cp, Cg e K sdo constantes relacionadas com a
sor¢do e UR é a umidade relativa.

Recentemente pesquisadores propuseram o uso de um novo modelo, conhecido
como GDW (generalizado D’Arcy e Watt), proposto inicialmente para descrever isotermas
de sorcao de carbonos. Esse modelo também tem sido aplicado com sucesso na engenharia
alimenticia (FURMANIAK et al., 2009), uma vez que assume a existéncia de centros de
sor¢do primdrios onde o mecanismo de sor¢cdo ocorre, € que em cada centro de adsorcdo
primério pode-se ter um ou mais centros secunddrios (FURMANIAK; TERZYK;
GAUDEN, 2007).
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wKrUR  1-k-(1-w)-UR
Xe = -

" (1+KrUR) 1-k -UR (.14)

em que u € o valor maximo de sor¢ao nos centros primarios, K’ e k sdo constantes cinéticas
relacionadas com a sor¢do nos centros primarios e secunddrios e w € o parametro que
determina a taxa de moléculas ligadas ao centro primdrio que se convertem para 0s centros
secunddrios.

Por meio das isotermas de equilibrio € possivel estimar parametros termodinamicos
como entalpia (calor de sor¢cdo) e entropia diferencial, sendo que esses fornecem uma
“visda0” da microestrutura do material, bem como a interpretacdo tedrica sobre os
fendmenos fisicos que ocorrem na superficie do produto (TOGRUL; ARSLAN, 2007).

O calor de dessor¢cdo de um determinado material € a energia necessdria para
evaporar a dgua da matriz sélida, e pode ser considerado um indicativo das forcas de
atracdo intermoleculares entre a dgua e os centros de sor¢cio (KUMAR et al., 2005). A
determinac¢do do calor de sorcdo (tanto de adsor¢do quanto de dessor¢@o) € importante para
a modelagem de processos (ex: secagem) e no armazenamento dos materiais, bem como no
projeto dos equipamentos usados nesses processos (DELGADO; SUN, 2002). Enquanto a
entropia diferencial de um material estd relacionada a propor¢do de nimero de sitios de
sor¢do disponiveis em um nivel especifico de energia (McMINN; MAGEE, 2003).

Para a determinacdo do calor isostérico liquido de sor¢do a equagdo derivada da
equacdo de Clausius-Clapeyron (Equacdo 3.15) pode ser utilizada (IGLESIAS; CHIRIFE,
1976).

<d(anR)> _ _ Gt (3.15)

a() R

em que ¢y € o calor liquido de sor¢do dado em kJ/mol, 7 é temperatura absoluta (K),e R € a
constante universal dos gases (8,314 J/mol.K).

A entalpia diferencial é muitas vezes referida como o calor isostérico de sor¢do. O
calor isostérico integral de sor¢do (Qy,) € definido como calor isostérico liquido de sor¢dao
mais a entalpia de vaporizacdo da dgua a temperatura do sistema, conforme apresentado na

Equacao 3.16.
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Qst = qst + AHvap (3.16)

em que Oy € o calor isostérico de dessor¢do e 4H,,, € o calor de vaporizagdo da dgua, todos

em kJ/mol.

3.4 Aspectos gerais da fluidizacao

A fluidizacdo € um processo em que um leito de material particulado exibe um
comportamento de fluido como resultado de um fluxo de um fluido liquido ou gasoso que
passa através dele (KUNII; LEVENSPIEL, 1991).

Os fendmenos normalmente associados a fluidizagdo sdo as transferéncias de calor,
massa e quantidade de movimento. Devido a rapida e vigorosa mistura do leito, a troca de
calor e massa entre o fluido e o s6lido ocorre facilmente, significando altos coeficientes de
transferéncia. Existem muitas aplicacdes para a fluidizacdo, desde o craqueamento do

petrdleo até o congelamento de produtos alimenticios (SHILTON; NIRANJAN, 1993).

3.5 Leito fluidizado

A utilizacdo do leito fluidizado nas industrias é bem difundida. Na secagem de finos
(50-2000 pm) este tipo de leito destaca-se quando comparado a secadores do tipo rotativo
ou tinel (CHUA; MUJUMDAR; CHOU, 2003).

As vantagens do uso desse tipo de secador sio (MUJUMDAR; DEVAHASTIN,
1999): alta taxa de secagem devido a alta transferéncia de calor e de massa, ocasionada pelo
excelente contato gés-particula; alta eficiéncia térmica; baixo investimento de capital e
custos de manuten¢do quando comparado a secadores rotativos.

A velocidade minima de fluidizagdo (u,y) € o parametro mais importante no projeto
de sistemas fluidizados, sendo caracterizada pela transicao do leito fixo para o fluidizado.
Assim a sua determinacdo € de extrema importancia, sendo a construcao de diagramas de

perda de carga em funcdo da velocidade util nessa determinac@o.
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3.6 Leito pulso-fluidizado

De acordo com Strumillo e Kudra (1986) secadores que utilizam a pulsacdo da
corrente gasosa sdo chamados de pulso-fluidizados. Nesse tipo de equipamento ocorre o
deslocamento ciclico do gés através do leito, provocando sua pulsacio (GAWRZYNSKI;
GLASER; ZGORZALEWICZ, 1989). A representagdo esquemdtica do secador de leito
pulso-fluidizado, o qual emprega a técnica de distribuicdo alternada da corrente gasosa, estd
apresentada na Figura 3.8 (A: vista frontal; AA: vista lateral obtida por corte transversal na

posicao A).
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Figura 3.8: Representacdo esquematica de um secador de leito
pulso-fluidizado (NITZ, 2006).

Kudra e Mujumdar (1995) relataram que o uso do leito pulso-fluidizado proporciona
algumas vantagens em relacdo ao leito de fluidizagdo convencional, além do melhor regime
de fluidizagdo, como menores perdas de carga no leito (7 a 12 %) e redug@o da vazdo de
gds utilizada. Estudos constataram que este equipamento, quando usado em escala
industrial, pode gerar uma economia de energia de 50 % em relacdo a fluidizagcdo

convencional JEZOWSKA, 1993).
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Outra vantagem do secador pulso-fluidizado € a possibilidade de processar
particulas com maior distribuicdo granulométrica, irregularidades na sua forma e particulas
frageis. Estudos obtiveram resultados satisfatorios no uso do leito pulso-fluidizado para
casca de camardo, cubos de cenoura e subproduto da cevada, uma vez que esses produtos
sao considerados de dificil fluidizagdo em equipamento convencional (POIRIER; KUDRA;
PLANTON, 2001).

Entre os exemplos deste tipo de equipamento em escala industrial tem-se a secagem
do arroz. A secagem deste material é considerada dificil, pois seu elevado teor de umidade
provoca aglomeracdo dos grios. Assim este tipo de secagem com a distribui¢do alternada
da corrente de gds foi usado com sucesso em uma planta com capacidade de operar 20 ton/h
de arroz (PRACHAYAWARAKORN, 2005). Na Pol6nia também se utiliza esse tipo de
equipamento para a secagem e resfriamento em escala industrial de agucar granulado.
Estudos feitos para secagem de acucar granulado comprovaram que o uso do leito pulso-
fluidizado melhora a fluidizacdo das particulas, provocando boa mistura e aumentando o
desempenho da secagem (GAWRZYNSKI et al., 1996).

Nitz e Taranto (2007) compararam o uso do leito pulso-fluidizado e do leito
fluidizado convencional na fluidodindmica e secagem de feijdo. Os resultados para
fluidodindmica e secagem ndo apresentaram diferengas significativas, porém, o uso do leito
pulso-fluidizado foi priorizado, pois promoveu uma economia na vazao de géds usada.
Souza (2008) estudou a secagem do acetato de sédio no mesmo secador usado por Nitz e
Taranto (2007) e verificou que a pulsacdo do gas melhorou a qualidade da fluidizagao e fez
com que a secagem ocorresse em menor tempo quando comparada a secagem em leito
fluidizado convencional.

O leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) é um dos tipos de equipamento com
aplicacdo de pulso-fluidizacdo. A distribuicio do gids € dividida em duas partes
independentes: uma placa distribuidora convencional com multiplos orificios, que tem
como func@o suportar as particulas no leito, e um disco rotativo que distribui o gas
periodicamente através desta placa distribuidora fixa (ELENKOV; DJURKOV, 1992). A

Figura 3.9 mostra esquematicamente esse sistema.
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Figura 3.9: Esquema do leito fluidizado pulsado rotativo
(ELENKOV; DJURKOV, 1992).

Quando o disco rotativo encontra-se parado ocorre formagdo de jorro, e para baixas
velocidades de rotacdo os jorros giram e entre eles permanecem regides de leito fixo. Se a
velocidade de rotagdo € muito alta o comportamento € de um leito fluidizado convencional.
Caracteristicas como didmetro da particula, configuracdo da placa perfurada e do disco
rotativo e a frequéncia usada influenciam o movimento das particulas (ELENKOV;
DJURKOV, 1992).

O que diferencia o leito pulso-fluidizado dos demais leitos méveis sdo os aspectos
fluidodinamicos. A comparagdo entre esse tipo de equipamento, que tem a velocidade de
fluidizacdo transiente devido a distribuicdo da corrente gasosa, com o leito fluidizado
convencional onde a velocidade € constante, € dificil. Estudos desenvolvidos por Kudra e
Mujumdar (2002) indicam que a operacdo em leito pulso-fluidizado deve ser realizada
utilizando uma velocidade que corresponda entre a velocidade de minima pulso-fluidizacao
(quando o leito passa a pulsar) e a velocidade de maxima pulso-fluidizagcdo (leito pulsa
regularmente, valores acima ocasionam formacao de jorro). Experimentos realizados para
secagem de biomateriais em p6 constataram que o aumento da frequéncia de pulsacdo do ar
ocasiona uma diminuicdo da velocidade minima de fluidizagdo e da queda de pressao
(JINESCU et al., 2000).

Para o estudo fluidodindmico deve-se determinar além das velocidades de minima e
de maxima pulso-fluidizacdo, a perda de carga no leito, combinando esses parametros com
a carga de particulas, propriedades das particulas, do gds e da frequéncia de pulsacdo

(NITZ, 2006).
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O leito fluidizado pulsado rotativo tem sido aplicado com sucesso na secagem de
diversos materiais: sais (AMBR()SIO—UGRI, 2003); batata fatiada (REYES; MOYANO;
PAZ, 2007); cenoura (REYES et al., 2008); serragem (REYES; VEGA; GARCIA, 2008);
sementes de nabo (REYES; CAMPOS; VEGA, 2006).

Godoi (2009) realizou o estudo da secagem de PHB em LFPR e constatou o bom
comportamento fluidodindmico das particulas no leito, uma vez que a secagem em leito
fluidizado convencional ndo foi possivel devido a coesividade das particulas. Por meio de
ensaios fluidodinamicos foi possivel determinar a velocidade de minima fluidizacdo
vigorosa pulsada (VMV), parimetro que ajudou a estabelecer a velocidade empregada
durante os experimentos de secagem. As particulas de PHB utilizadas caracterizavam-se
por ter didmetro médio de Sauter de 816 um. A operacdo de secagem do PHB foi
caracterizada por ter ocorrido em dois periodos distintos, inicialmente observou-se um
pequeno periodo de taxa constante, e apds, um extenso periodo a taxa decrescente. Apesar
de a taxa de secagem ter tido valores bem baixos apds a primeira hora de secagem, foi
necessdrio continuar o processo até atingir 2 h para garantir que o produto obtido tivesse o
conteddo de umidade baixo, para determinadas condi¢des experimentais. As condicOes
experimentais utilizadas foram na faixa de 70 a 90 °C para temperatura do ar de entrada, 25
% < VMV a 25 % > VMV para velocidade do ar de secagem e de 7 a 13 Hz para frequéncia
de rotagdo. Tais condi¢des proporcionaram a obtencdo de um material seco caracterizado
por possuir conteido de umidade entre 0,55 e 1,22 % (b.u.). As condi¢des experimentais
consideradas 6timas proporcionaram uma cinética de secagem de acordo com a Figura
3.10, sendo essas condi¢des: temperatura do ar 90 °C, frequéncia de pulsagéo do ar 7 Hz e
velocidade do ar correspondente a -25 % da velocidade de minima fluidizacdo vigorosa
pulsada, obtendo assim um PHB seco com 0,56 % (b.u.) de umidade. A elutriacdo das
particulas ocorreu principalmente nos primeiros 10 min de secagem e cerca de 10 a 15 %
das particulas alimentadas no leito foram elutriadas, o que ndo prejudicou 0 comportamento
fluidodinamico do PHB durante a secagem. Quantificou-se outro solvente além da 4gua
presente na umidade das amostras de PHB, por meio de andlises de umidade feitas em
estufa e Karl Fischer. A amostra de PHB umido caracterizava-se por possuir um contetdo
de umidade total de 33,51 % (b.u.), sendo 27,31 % correspondente a dgua e 6,20 % ao

solvente. Apds o processo de secagem, nas condi¢des 6timas, o PHB com contetido de
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umidade de 0,56 % (b.u.) apresentou 0,17 % de dgua e 0,39 % de solvente. Os ensaios de
caracterizacdo fisica para o PHB mostraram que ndo houve degradacdo das particulas apds

a secagem convectiva em LFPR nas condic¢oes testadas.
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Figura 3.10: Cinética de secagem nas condi¢des 6timas (GODOI, 2009).

Os resultados apresentados por Lima (2004) para a secagem de PHB em leito
fluidizado convencional tiveram predominancia do periodo de taxa constante,
diferentemente dos resultados obtidos por Godoi (2009). Isto pode ser explicado devido ao
fato de a matéria-prima (PHB) utilizada em Lima (2004) ter sido rehidratada, e assim
dependendo das condi¢des em que esse processo ocorre, a dgua pode prevalecer na
superficie do material provocando uma secagem com predominéncia de taxa constante. Em

Godoi (2009) foi utilizado o PHB proveniente da industria, antes de entrar no secador.

3.7 Micro-ondas

As micro-ondas sdo uma forma de radiacdo eletromagnética, caracterizadas pelo
intervalo de frequéncia entre 300 MHz e 300 GHz (comprimento de onda entre 1 m e 1
mm), que é capaz de sofrer fendmenos de reflex@o, transmissdo e absor¢do. As micro-ondas
sdo refletidas por superficies metalicas (condutores) e refratadas por materiais dielétricos

(pouco condutores). Entre as propriedades mais interessantes estd sua capacidade de ser
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absorvida por materiais dielétricos na forma de calor (ENGELDER; BUFFLER, 1991). No
espectro eletromagnético (Figura 3.11), a regido da radiacdo de micro-ondas esté localizada

entre a radiacdo de infravermelho e as ondas de radio.
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Figura 3.11: Espectro eletromagnético (DALL OGLIO, 2002).

Para o aproveitamento da energia micro-ondas € preciso existir um sistema
composto basicamente por componentes de geracdo da energia em uma determinada
frequéncia e de conducdo da mesma para um aplicador, no qual a poténcia pode ser
dissipada no produto a ser aquecido. A Figura 3.12 apresenta um esquema geral de um

sistema de aquecimento por micro-ondas, cujos componentes Sao:
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Figura 3.12: Diagrama de um sistema genérico de aquecimento por micro-ondas
(MARSAIOLLI, 1991).

- Fonte de alimentacdo: fornece as tensdes e correntes para o funcionamento do gerador de
micro-ondas.

- Gerador de micro-ondas: € um oscilador que converte a poténcia fornecida pela fonte em
energia nas frequéncias de micro-ondas. As frequéncias mais utilizadas em eletrotermia
industrial e doméstica sdo de 2450 e 915 MHz e o oscilador mais usual é o do tipo
magnetron. Para estudos de aquecimento por micro-ondas em laboratério tem-se usado
modernamente frequéncia de 5800 MHz.

- Sistema de transmissdo de micro-ondas: a energia gerada pelo oscilador pode ser
transferida de forma guiada por meio da propagacdo do campo eletromagnético em forma
de onda eletromagnética em dutos metélicos altamente condutivos. As ondas sdo refletidas
nas paredes metélicas no interior do guia, apresentando uma distribuicio de campos
elétricos de maior intensidade no guia e campo elétrico zero nas paredes.

- Sistema de aplicacdo: o aplicador, normalmente denominado cavidade, € um volume
limitado por paredes metélicas no interior do qual se processa a interacdo entre o material
dielétrico e as micro-ondas. O campo elétrico que se propaga dentro de uma cavidade
apresenta inimeras reflexdes nas suas paredes metélicas, de maneira que proporciona uma
configuragdo de multiplos modos na distribuicao do campo eletromagnético no seu interior.

No aquecimento por micro-ondas, as reflexdes miultiplas promovem o fendmeno de
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interferéncia, gerando ondas estaciondrias e apresentando como resultado regides de
maiores e de menores intensidades de campo eletromagnético no espago.

As frequéncias mais usadas em aplicacdes industriais de aquecimento promovem
interacOes entre os constituintes quimicos dos materiais € o campo eletromagnético,
causando atrito molecular que é o responsavel pelo aquecimento instantaneo do produto
(CAMPOS, 1986). O processo de aquecimento € desencadeado pela ruptura das pontes de
hidrogénio fracas, associada com a rotacao dos dipolos de moléculas de dgua livre e com a
migracdo eletroforética de sais livres em um campo elétrico de polaridade rapidamente
varidvel. Portanto, os constituintes iOnicos aquosos dos materiais e seus constituintes
sOlidos associados tém influéncia direta sobre a maneira como o aquecimento se conduzira
(MARSAIOLLI, 1991).

A energia de micro-ondas vem sendo aplicada em diversas dreas industriais. Na
industria quimica €é usada em selagens de pldsticos, expansao de espumas, eliminagcdo de
residuos toxicos, secagens de produtos em pd, reacdes quimicas, secagem de tintas, de
revestimentos e de cola. Na industria de alimentos € usada na secagem de massas
alimenticias, desidrata¢do a vacuo, branqueamento, esterilizacio, pasteurizagcdo, cozimento,
descongelamento de carnes, etc.

Grande parte dos materiais dielétricos possui a habilidade de armazenar e dissipar
energia elétrica de um campo eletromagnético, por meio de um conjunto de propriedades

elétricas expressas em notacdo complexa conforme a equacio abaixo (BRUCE, 1988).
e¥=¢g -je’ = | e* | e (3.17)
tand=¢" /¢’ (3.18)

em que ¢ éa permissividade dielétrica complexa, ¢’ € a constante dielétrica -parte real, j € a
unidade imagindria vV—1 e ¢ & o fator (constante) de perda dielétrica.

As Equacdes 3.17 e 3.18 podem representar valores absolutos de permissividade de
um material, expressos em F/m, ou como é praticado comumente, os valores sdo
referenciados ao espaco livre (vicuo). Neste caso, os valores sdo ditos como permissividade

relativa, o que estard subentendido daqui para frente.
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Os significados destes parametros que caracterizam os materiais dielétricos estdo
definidos a seguir:

- Permissividade (constante dielétrica) ¢ € um parametro adimensional que mede a
capacidade de um material de armazenar energia elétrica por unidade de volume;

- Fator (constante) de perda dielétrica, ¢”: é um parametro adimensional dado pelas
propriedades elétricas do material. Seu valor indica a capacidade do material de dissipar
energia elétrica na forma de calor;

- Tangente de perdas: ¢ o quociente dos dois, ou seja, tan & = ¢”/¢’. Seu valor indica a
capacidade do material de ser penetrado por um campo elétrico e de dissipar essa energia
na forma de calor.

O interesse na determinacdo das propriedades dielétricas dos materias estd
relacionado a previsdo da taxa de aquecimento do material quando submetido a radiacdo
micro-ondas e como indicador na determinacdo do contetido de umidade do material por
meio de métodos rapidos (NELSON, 1991). Um material dielétrico € definido como aquele
que interage com um campo elétrico pois contém portadores de cargas que podem ser
deslocados. Consiste em um nucleo atdmico positivo envolto por uma nuvem eletronica
negativa. Desta forma quando um material é submetido a a¢do de um campo elétrico
externo, os seus elétrons sdo levemente deslocados em relacdo ao nucleo provocando a
inducdo de momentos dipolares. A sucessdo de reacdes causa o fendmeno conhecido como
polarizacdo eletronica dos materiais (JONES, 1986). A absor¢@o de poténcia e intensidade
de campo dentro dos materiais varia de acordo com a profundidade alcancada pela radiagao
em relacao a superficie, de modo que o poder de absorcao do material se altera ao longo do
processo. Em concordancia, o fator de perda dielétrica ¢ varia, ndo somente de uma regiao
para outra do produto, mas também dentro de um segmento particular, conforme a
composi¢cdo do material e o aumento da temperatura causado pelas micro-ondas
(BUFFLER, 1992).

As primeiras medidas de propriedades dielétricas para alimentos foram realizadas
por Dunlap e Makower (1945) para cenoura, em uma faixa de frequéncia de 18 kHz a 5
MHz, em que foi constatado que a constante dielétrica e a condutividade eram dependentes
do contetdo de umidade do material, frequéncia do campo aplicada, temperatura, densidade

e tamanho de particula. Mais tarde outras pesquisas também relacionaram as propriedades
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dielétricas como dependentes da composi¢ao e da estrutura do material, como a porosidade
e o volume dos poros. A absorcdo preferencial das micro-ondas, pelas moléculas de dgua,
promove um aquecimento focalizado, o que torna a aplicacdo dessa fonte de energia
interessante, por exemplo, em processo de secagem de alimentos (PEREIRA, 2007).
Andlises realizadas por Mudgett (1986) para o comportamento dielétrico de alimentos
s6lidos desidratados, gorduras e 6leos apresentaram valores pequenos e independentes da
frequéncia e da temperatura, sugerindo que a parte sdlida contribui pouco para o
comportamento dielétrico em niveis de umidade elevados. O mesmo foi verificado por
Hasted et al. (1948) que modelaram as propriedades de alimentos como misturas de ions
aquosos dieletricamente ativos e solidos dieletricamente inertes. Segundo Mudget (1985)
materiais biol6gicos sdo considerados como capacitores ndao ideais com relacdo a
capacidade de armazenar e dissipar energia a partir de um campo eletromagnético. Tais
materiais ndo interagem com o componente magnético do campo eletromagnético por causa
da sua baixa permeabilidade magnética.

A técnica empregada para medida da permissividade, de maneira geral, depende da
escala de frequéncias utilizada e da natureza do material. De um modo geral as técnicas sdao
divididas em de reflexdo e de transmissdo, usando sistemas ressonantes ou niao, com
sensores abertos ou fechados (KRASZEWSKI, 1980). A determinacdo da permissividade
para as altas frequéncias se faz por técnicas classificadas em trés categorias: os métodos em

espaco livre, em guia de onda e em cavidade ressonante (Figura 3.13).
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Figura 3.13: Técnicas de medida da permissividade de acordo com as
faixas de frequéncia (DALL"OGLIO, 2002).
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1. Espaco livre: as dimensdes da amostra sd@o grandes diante do comprimento de onda.
Nessa configuracdo, considera-se a onda como plana, cujas medidas sdo idénticas as

medidas encontradas em Optica.

2. Guia de onda carregado com uma amostra dielétrica: a permissividade é deduzida do
relevo dos campos, cuja distribui¢cdo € conhecida. O guia utilizado pode ser retangular,
coaxial ou de micro-banda. Para todos esses métodos de medida, o relevo dos campos no
espaco de medida €, geralmente, dificil de determinar; a metodologia consiste em medir as
impedancias ou os coeficientes de reflexao e de transmissao da amostra ou mesmo da célula

de medida propriamente dita.

3. Cavidade ressonante: certas configuracdes da amostra na cavidade podem ser analisadas
por um método analitico. Em casos mais complexos, recorre-se a aproximagdes, tais como
aquelas aplicadas para o método das perturbacdes: se o material € pequeno em relacdo as
dimensodes da cavidade, considera-se para os campos, o modo de ressondncia da cavidade
vazia, pouco modificado pela presenca da amostra. Para as medidas em cavidade ressonante,
a determinacdo da permissividade é realizada comparando-se os resultados de medidas
sucessivas das frequéncias de ressonancia da cavidade (primeiro vazia, em seguida carregada
com os padrdes e depois carregada com a amostra).

Para liquidos e materiais semi-sélidos, incluindo materiais biol6gicos e alimenticios,
sensores coaxiais de extremidade aberta t€ém sido utilizados amplamente (BLACKHAM;
POLLARD, 1997). Devido as variacOes de densidade dos materiais, as medidas podem
conter erros, pois se existirem espacos vazios ou bolhas de ar entre a amostra e o sensor, a
técnica ndo é considerada adequada, como € o caso de particulas granulares ou em pé
(VENKATESH; RAGHAVAN, 2005). A técnica de perturbacdo em cavidade tem sido
utilizada para determinar propriedades dielétricas de materiais homogéneos devido a sua
simplicidade e precisio (SUCHER; FOX, 1963), principalmente para materiais que se
caracterizam por apresentarem baixos valores para essas propriedades (KENT; KRESS-
ROGERS, 1986).

Grande parte das aplicagdes industriais da radiagdo de micro-ondas esta relacionada
com a presenca de dgua no material. Processos de secagem, cozimento, descongelamento
de alimentos sdo exemplos de operagdes que dependem, fundamentalmente, das

propriedades dielétricas da dgua. A Tabela 3.1 mostra que a 4gua no estado liquido, esta
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incluida entre os dielétricos com valores mais elevados (¢’ e tan 0), o que pode justificar a
facilidade maior com que materiais que contém 4gua sdo aquecidos por micro-ondas. Por
outro lado, esses parametros sofrem grande aumento na passagem do estado sélido (gelo)
para liquido. Esse comportamento sugere que sejam tomados cuidados no descongelamento
de alimentos por micro-ondas, a fim de ser evitada uma “avalanche térmica”. Outra
observagdo importante é que, no estado liquido, as propriedades dielétricas da dgua sofrem
variacdo sensivel com a temperatura. De acordo com Senise (1985) a 3000 MHz observa-se
que o ¢” diminui de 12 para 3,5 quando a temperatura € elevada de 25 para 85 °C, o que

equivale a uma redugdo para 30 % da poténcia dissipada por unidade de volume.

Tabela 3.1: Propriedades dielétricas para alguns sélidos e liquidos
(MARSAIOLI, 1991).

915 MHz 2450 MHz
Produto T (°C) g tan § g tan §
Porcelana 25 8,93 9.10* 8,9 1,1.10°
Teflon 22 2,1 1,4.10" 2,1 1,4.10"
Vidro 25 3,85 6.10* 3,84 6,8.10"
Polietileno 23 2,26 1,1.10° 2,25 1,2.10°
Etanol - - - 6,5 25.10°
Metanol - - - 24 64.10°
Tetracloreto de
- - - 2,17 4.10
carbono
Borracha natural 25 2,85 2,4.107 2,8 1,8.107
Agua destilada 25 71,5 1,5.107 76,7 15,7.10°
Gelo puro -12 - - 32 9.10™

Conforme mencionado anteriormente, a dgua possui elevada permissividade e é
prontamente aquecida por micro-ondas, fazendo com que materiais que contém agua
dissolvida possam ser facilmente aquecidos por micro-ondas também. O uso de materiais
compostos por solventes polares (com maiores constantes dielétricas) proporciona a ripida
absor¢do da radiacdo micro-ondas e aumento da temperatura (DALLOGLIO 2002). De
acordo com Anjos (1998), certos materiais apresentam movimento na estrutura molecular

devido a natureza polar, o que resulta em aquecimento. O estudo de parametros como a
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energia absorvida e a penetragao de micro-ondas tem sido tema frequente em estudos de
secagem de materiais idmidos. Nelson (1988) afirma que diversas vezes € dificil determinar
a permissividade dielétrica de materiais s6lidos, devido a dificuldade em se produzir
amostras de material nas dimensdes requeridas para leitura. Thuéry (1992) descreveu o
comportamento de polimeros de natureza apolar em relagdo a dgua que foi evaporada
durante o processo de secagem. Neste estudo a secagem utilizando micro-ondas foi
recomendada, pois as técnicas tradicionais tendem a modificar as caracteristicas fisicas dos
polimeros. Amostras de PVC (cloreto de polivinila) tiveram umidade reduzida de 18 (%
p/p) para menos de 1 ppm, o que proporcionou melhor qualidade dos filmes produzidos
devido ao maior peso molecular, cerca de 10.000, quando comparado com 8.000 no sistema
de secagem convencional. Outro sistema com a combina¢do de ar aquecido e micro-ondas
para secagem de borracha butilica reduziu a umidade de 5 % para menos de 1 ppm e

resultou em economia de energia na ordem de 33 %.

3.8 Secagem com aplicacao de micro-ondas

Nas ultimas décadas a literatura tem reportado cada vez mais pesquisas que utilizam
micro-ondas em processos de secagem. O mecanismo de aquecimento com o uso da
radiacdo micro-ondas faz com que o material seja aquecido até que atinja a temperatura de
ebulicdo do liquido (KAENSUP; WONGWISES, 2004). Devido ao aumento da pressao
interna do material a umidade sai do seu interior em direcdo a superficie, onde ocorre a
evaporacao (SANGA; MUJUMDAR; RAGHAVAN, 2000; FENG et al., 2001).

Quando a energia micro-ondas é aplicada ao processo de secagem, diferentes
pardmetros precisam ser considerados. Um exemplo € a intensidade de micro-ondas
aplicada de acordo com a quantidade de material que estd sendo seco (densidade de
poténcia), assim como o modo com que a energia € adicionada ao material (de forma
continua ou pulsada) (RAGHAVAN; SILVEIRA, 2001). Com o passar dos anos, estudos
utilizando a combinacdo de diferentes técnicas de secagem t€m reportado as vantagens
obtidas, tanto em relagdo ao processo quanto a qualidade do produto. Wang et al. (2009)

secaram graos de soja em secador rotatério com aplicacio de micro-ondas; outros

pesquisadores usaram a secagem convectiva a ar quente com aplicacdo de micro-ondas para
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secagem de uva, pimenta vermelha, banana e macarrdio curto (TULASIDAS;
RAGHAVAN; MUJUMDAR, 1995; BERTELI; MARSAIOLI, 2005; PEREIRA, 2007;
SOYSAL et al., 2009). Em todos estes estudos foi constatado que com a aplicacdo de
micro-ondas o processo de secagem ocorre em menor tempo, quando comparado ao
processo convencional (secagem convectiva).

Porém, o estudo de técnicas combinando o uso de leitos moéveis, como fluidizados,
pulso-fluidizados e de jorro com a aplicacdo de micro-ondas ainda é pequeno. A maior
desvantagem do uso do leito fluidizado convencional na operacdo de secagem de materiais
que se caracterizam por ter um periodo de taxa decrescente acentuado € o prolongado
tempo gasto nesta etapa (CHEN; WANG; MUJUMDAR, 2001). Com a utilizacdo da
energia micro-ondas o calor € absorvido por todo material, aumentando a taxa de
aquecimento e diminuindo o tempo do processo, quando comparado ao aquecimento
convencional, no qual o calor é transferido da superficie para o interior do material
(SOURAKI; MOWLA, 2008).

Na literatura s@o encontrados alguns trabalhos que relatam a combinacdo entre leito
moével e micro-ondas. Uma das vantagens de utilizar esses métodos combinados é devido a
homogeneizacdo da temperatura no interior do leito, proporcionada pela dinadmica do
processo. Kaensup e Wongwises (2004) verificaram que a secagem de graos de pimenta em
leito fluidizado assistido com micro-ondas reduziu o tempo de secagem de 80 a 90 % com
relac@o ao leito sem aplicagdo de micro-ondas; Goksu, Sumnu e Esin (2005) compararam a
secagem de macarrdo particulado em leito fluidizado com e sem aplica¢do de micro-ondas,
e observaram a redugdo de 50 % no tempo de secagem; Souraki e Mowla (2008) estudaram
o comportamento da secagem do alho em leito fluidizado assistido a micro-ondas com a
utilizacdo de particulas inertes, em que foi constatado que somente com o auxilio das
micro-ondas era possivel obter baixos teores de umidade; Feng e Tang (1998) verificaram
que a secagem em leito de jorro de cubos de macd com aplicacdo de micro-ondas
proporcionou menor descolora¢do e maiores taxas de rehidratacdo, além de diminuicdo de
mais de 80 % do tempo de secagem, quando comparado com a secagem no leito de jorro
convencional.

A utilizagdo do leito pulso-fluidizado com aplicagdo de micro-ondas ainda € muito

escassa, tendo sido encontrados somente dois trabalhos na literatura. Reyes, Campos e
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Vega (2006) investigaram o efeito do tipo de intera¢do particula-fluido, umidade do ar e
aplicacdo de micro-ondas na secagem de sementes de nabo. Eles verificaram que a
aplicagcdo da poténcia de micro-ondas em 150 e 300 W no leito pulso-fluidizado reduziu o
tempo de secagem de 35 para 11 e 9 min, respectivamente, quando comparados ao
experimento sem aplicacdo de micro-ondas. Foi realizada também modelagem matematica
da secagem, sendo que a aplicacdo da radiacdo de micro-ondas no leito pulso-fluidizado
resultou em um aumento de quatro a cinco vezes na difusividade efetiva.

Reyes et al. (2008) estudaram diferentes métodos de secagem para micro-particulas
de cenoura, como liofilizagdo a vacuo, tinel, leito pulso-fluidizado, aplicagdo de micro-
ondas e a combinacgdo desses métodos. Os resultados mostraram que a reducdo do tempo de
secagem foi de 175 para 72 min comparando o leito pulso-fluidizado sem e com aplicacao
de micro-ondas. Além disso, foram observadas alteragdes na textura dos produtos, sendo
que a amostra seca sem aplicacdo de micro-ondas caracterizou-se por ser mais dura,
apresentando 11,9 N no resultado de teste de ruptura, enquanto que a amostra seca com

aplicagdo de micro-ondas 4,7 N.

3.9 Eficiéncia energética

De todas as operacdes unitdrias usadas nas inddstrias de processos, a secagem &
considerada uma das mais importantes, comum em todos os setores que realizam
processamento de sélidos. Diversos pesquisadores afirmam que a secagem industrial de
sOlidos € a operagdo unitdria mais dispendiosa em termos energéticos (STRUMILLO;
LOPEZ-CACICEDO, 1987; KUDRA, 2004: KURJAK et al., 2012). Para a maioria dos
secadores convectivos, a energia requerida para evaporar a umidade e as perdas de energia
das correntes de saida do ar predominam no calculo da demanda de energia dos secadores.
A otimizacdo do processo de secagem e avaliacdo de um equipamento de secagem deve se
basear na qualidade desejada para o produto e também no consumo energético da operacao
(NICOLETI, 2001).

De acordo com Strumillo e Kudra (1986), na industria de fabricagdo de produtos de

madeira, o processo de secagem consome até 70 % da energia total, na industria téxtil o
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consumo € de 50 % e para a produgdo de milho nas fazendas o valor pode ser maior que 60
%.

Os processos de secagem industriais em sua maioria utilizam ar quente para a
realizacdo da secagem, sendo o ar previamente aquecido por meio da combustio de
combustiveis fdsseis. Esse tipo de secagem requer o uso de muita energia no inicio do
processo, devido a ineficiéncia de tais secadores. Frequentemente, o ar da exaustdo &
simplesmente liberado para o meio ambiente, sendo que em alguns sistemas o calor dessa
corrente de exaustdo € reciclado, o que pode propiciar o aumento da eficiéncia energética
do secador. Ultimamente, com as exigéncias impostas em todo o mundo na busca da
reducdo da degradacdo do meio ambiente, faz-se necessdrio melhorar o processo de
secagem de forma a reduzir o consumo energético e as emissdes de gases de efeito estufa
(RAGHAVAN et al., 2005)

No trabalho de Kudra (2004) foi apresentada uma revisao de diversos conceitos que
estdo envolvidos na andlise energética de um processo de secagem. O consumo energético €
um pardmetro muito importante para os fabricantes de secadores, estando o mesmo
diretamente relacionado com o valor de mercado do equipamento.

O desempenho energético de um secador pode ser caracterizado por diferentes
indices, incluindo a taxa de evaporagdo volumétrica, eficiéncia de evaporagdo, perdas de
calor pelas superficies, consumo de vapor, consumo de calor, eficiéncia energética,
eficiéncia térmica, entre outros. De todos esses exemplos, a eficiéncia energética € o indice
mais usado (Equacdo 3.19), relacionando a energia usada para evaporar a umidade (Ee,)
com o total de energia fornecida ao secador (E.,) (KUDRA, 2004; STRUMILLO, LOPEZ-
CACICEDO, 1987).

Eep energia requerida para evaporar a umidade

n =l (3.19)

en energia total fornecida ao secador

Para secagens convectivas com baixos valores de umidade e temperatura, quando o
calor especifico é constante, a eficiéncia energética para um processo adiabatico pode ser
aproximada a eficiéncia térmica por meio de relagdes entre a temperatura ambiente (T)),

temperatura de entrada do ar (T;) e temperatura de saida do ar (T).
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=hT (3.20)

C T-To

De acordo com a Equagao 3.20, a mixima eficiéncia é obtida quando a temperatura
de saida do ar se iguala a temperatura de bulbo dmido, ou temperatura de saturagcdo
adiabatica. Melhores eficiéncias podem ser obtidas utilizando-se maior temperatura na
entrada e com as condi¢des do ar de saida préximas a saturacdo. Entretanto, o grau de
saturacao do ar de saida depende do equilibrio termodinamico do produto em contato com o
ar. A resisténcia dos materiais a degradacdo térmica (causada tanto pelo valor da
temperatura quanto pelo tempo de exposicdo) € o principal fator que limita o uso de
temperaturas elevadas na entrada do secador (KUDRA, 2004). Entretanto, essa defini¢cdo é
somente para o secador, € ndo inclui as outras energias que entram no sistema e as perdas
que ndo estdo diretamente associadas com a camara de secagem (RAGHAVAN et al,
2005).

Além da temperatura de entrada do ar e suas condi¢cdes na saida, a eficiéncia
energética depende de outros parametros de operacio (taxa de refluxo do ar de secagem,
vazdo do ar, temperatura de alimentacdo, conteido de umidade do produto, taxa de
evaporacdo) e do projeto do secador (tipo, configuracio, modo de aquecimento,
recuperacgdo de calor) (KUDRA, 2004).

A eficiéncia energética definida na Equagdo 3.19 pode ser derivada de um balango
de massa e energia, ou determinada com base nas efici€ncias parciais, que refletem nos
fatores internos e externos que afetam o consumo de energia em um secador
(STRAWINSKI, 1982). Assim, a eficiéncia energética € considerada como um parametro
médio, calculado com base nos dados inicial-final ou entrada-saida. Sendo assim, as
equacgdes apresentadas anteriormente sé podem ser usadas para processos em que todas as
temperaturas permanecem constantes durante a operacao.

Para secagens realizadas em batelada, a efici€ncia energética €, portanto, uma média
dos valores obtidos durante o tempo de secagem. Observando a Equagdo 3.20, fica
evidenciado que para a maioria dos materiais secos em batelada, com condic¢des na entrada
constantes, a temperatura do ar de saida varia com o tempo de secagem, devido a
evaporacdo da umidade e progressivo aumento da temperatura do material (KUDRA,

2004).
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Para casos em que a secagem € realizada em batelada deve-se, portanto, realizar a

andlise da eficiéncia energética instantanea da secagem, definida na Equagao 3.21.

£ = energia requerida para evaporar a umidade no tempo t
g =

(3.21)

energia total fornecida ao secador no tempo t

Integrando a efici€éncia energética instantanea tem-se a eficiéncia energética média
em um determinado intervalo de tempo, equivalente a determinada faixa de umidade
(Equacao 3.22). Se a temperatura do ar de saida é constante, ou o intervalo de tempo é
pequeno e a varia¢do do contetido de umidade ndo € significativa, essa eficiéncia energética

média serd igual a obtida por meio da Equacgado 3.21.
_ 1t
EE = ?fO EE (t)dt (322)

A eficiéncia energética definida nas Equacgdes 3.21 e 3.22 indica somente a fracao
de energia disponivel usada para evaporar a dgua livre. Essas equacgdes sio influenciadas
por todos os aspectos do processo de secagem, incluindo as propriedades do material, tipo e
configuracdo do secador, pardmetros de operacdo e conteido de umidade inicial e final
(KUDRA, 1998). Também sao considerados o calor requerido para aquecer o material até a
temperatura de secagem e o calor fornecido e requerido para remover a dgua presente no
interior do material.

Outro indicativo da qualidade do processo de secagem pode ser obtido pela
eficiéncia da secagem dada pela Equagdo 3.23, que leva em consideracdo o calor perdido
pelo ar na saida do secador, indicando em que medida o calor sensivel do agente de

secagem foi utilizado para a evaporagao.

en = energia requerida para evaporar a umidade no tempo t
p =

(3.23)

(energia entrada—energia saida) no tempo t

Um exemplo de secagem de folhas de papel em batelada foi reportado em Polat,
Douglas e Crotogino (1987) apud Kudra (2004). O material usado possuia contetdo inicial

de umidade de 2 kg/kg (b.s.), a temperatura do ar de secagem era de 40 °C, com umidade
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relativa de 2 %, com fluxo do ar perpendicular a superficie da amostra, na velocidade de
0,08 m/s. As curvas de secagem e parametros do ar de saida sdo apresentados na Figura
3.14, em linhas tracejadas. As linhas s6lidas representam a eficiéncia energética instantanea

e a eficiéncia da secagem.
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Figura 3.14: Caracteristicas da secagem de papel (KUDRA, 2004).

Com base na Figura 3.14 percebe-se que a eficiéncia energética instantanea (eg)
aumenta rapidamente no periodo inicial da secagem. Nesse periodo da secagem a
temperatura de saida do ar apresentou uma rdpida queda, pois a temperatura do material
atinge a temperatura de bulbo imido do ar de secagem. Durante o periodo de secagem a
taxa constante, tanto a eficiéncia energética quanto a da secagem atingem seus valores
maximos, pois a operagdo € limitada pela evaporacdo da umidade externa. Nesse periodo
todo o calor sensivel do ar de secagem € utilizado para evaporar a umidade. Com o inicio
do segundo periodo de secagem, ambas as eficiéncias diminuem rapidamente, pois grande
parte do calor sensivel € entdo usada para aquecer o material e remover a 4gua dos micro-
capilares. A baixa eficiéncia energética no periodo de taxa decrescente é devido a
transferéncia de umidade interna do material, que controla a remo¢ao da umidade.

De acordo com Ribeiro e Biaggioni (2006) a energia total usada em um sistema de
secagem representa o somatorio de todos os tipos de energia (energia do combustivel e
energia elétrica) despendidas para promover a secagem do material, dentro dos parametros
determinados. A energia total requerida inclui a energia para aquecer e movimentar o ar de

secagem, bem como, movimentar o produto e os equipamentos. No caso especifico de
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secagens de graos a altas temperaturas, a energia elétrica considerada na secagem engloba o
consumo de energia elétrica dos ventiladores do secador, do elevador de carga, da mesa de
descarga do secador e da rosca transportadora de descarga. A energia elétrica considerada
na secagem em baixa temperatura engloba o consumo de energia dos ventiladores de
aeracio.

A energia de aquecimento do ar de secagem estd relacionada com a poténcia, sendo
que essa representa a quantidade de energia consumida em uma determinada quantidade
madssica do ar de secagem, por unidade de tempo, para elevar a temperatura desse ar desde
uma condi¢do ambiente até uma condicdo de ar de secagem, conforme expresso na Equacio

3.24 (RIBEIRO, BIAGGIONI, 2006).
Por = Mgy = Cop (Tl - TO) (3.24)

em que P, € a poténcia de aquecimento do ar de secagem (kJ/s), m,, € a vazdo méssica do
ar de secagem (kg/s), c,r € 0 calor especifico do ar de secagem (kJ/kg.K), 7; € a temperatura
do ar de secagem (K) e Ty é a temperatura do ar ambiente (K) .

Para calcular a poténcia necessdria para evaporar uma determinada quantidade de
dgua € necessdrio primeiramente determinar a quantidade de dgua evaporada em

determinado periodo de tempo, que pode ser obtida de acordo com a Equagao 3.25.

_ M(X;—Xp) 1
My, ev = (100-Xp) ¢

(3.25)
em que M, ., € a massa de dgua evaporada (kg/s), M é a massa de material umido (kg), X; €
a umidade inicial do material (% b.u.), X;€ a umidade final do material (% b.u.) e t € o
intervalo de tempo (s).

Na literatura também s3o encontrados outros fatores que sdao usados como
indicadores de desempenho para avaliar a secagem, como por exemplo, a eficiéncia térmica

da secagem (STRUMILLO, LOPEZ-CACICEDO, 1987).

massa de agua evaporada

Eficiéncia térmica = (3.20)

quantidade de calor fornecido
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O uso de tecnologias combinadas para a secagem inclui a aplicagdo de diferentes
modos de transferéncia de calor, em dois ou mais estdgios, no mesmo ou em diferentes
tipos de secadores (KUDRA, MUJUMDAR, 2002). A utilizacdao de ondas eletromagnéticas
para promover a secagem vem sendo bastante explorada, pois promove o aquecimento
volumétrico do material, o que aumenta as taxas de conversio de energia e diminui o tempo
de secagem. Entre os métodos de secagem que utilizam ondas eletromagnéticas, destaca-se
a secagem com uso da radiacdo micro-ondas. Entretanto, existe uma caréncia na literatura
com relacdo a andlises que reportem a avaliagdo energética de processos que fazem uso
desta radiacdo. A grande maioria dos trabalhos publicados relata a influéncia da secagem
com aplica¢do de micro-ondas na qualidade do produto seco (RAGHAVAN et al., 2005).
Entre as poucas pesquisas que realizam a avaliacdo energética, a maioria ndo considera a
eficiéncia do sistema de conversao de energia elétrica em radiacdo micro-ondas.

Tulasidas et al. (1995) utilizaram micro-ondas para secar uva e calcularam o
consumo de energia especifico (total de energia usado para evaporar uma unidade de massa
de 4gua) para a secagem convectiva e também para a convectiva com aplicacdo de micro-
ondas. Para a secagem convectiva o consumo especifico de energia foi entre 81,2 e 90,4
MlJ/kg, enquanto que com uso da radiacdo micro-ondas o consumo diminuiu drasticamente
para 7,1 a 24,3 MJ/kg. Sunjka et al. (2004) compararam a eficiéncia térmica da secagem
(kg de 4gua evaporada por MJ de energia fornecida pela radiacdo micro-ondas) para a
operacdo convectiva com micro-ondas e para a operacdo com micro-ondas a vicuo. Os
resultados para a secagem convectiva com micro-ondas foram entre 0,1 e 0,12 kg/MJ e para
a secagem com o vdcuo de 0,13 a 0,35 kg/MJ, demonstrando assim os beneficios da

utilizagdo do vécuo.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Matéria-prima

O PHB utilizado para o presente trabalho foi proveniente da empresa Biocycle®
(Serrana/Sao Paulo), sendo que as amostras foram retiradas antes de serem submetidas a
operacdo de secagem. A matéria-prima foi armazenada em embalagens lacradas dentro de
um refrigerador até serem utilizadas. Os granulos de PHB caracterizavam-se por possuir
conteiido de umidade inicial (4gua e solvente) de 31,5 £ 0,9 % (b.u.) e didmetro médio de

Sauter (d,) de 338 um.
4.2 Equipamento experimental e testes preliminares
O equipamento utilizado € composto pelo leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) e

componentes, onde tem-se acoplado um sistema que permite a aplicacdo de micro-ondas. A

Figura 4.1 apresenta o esquema do equipamento.
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1- tubo de vidro de borosilicato/cavidade micro-ondas; 2- ciclone; 3- suporte do leito; 4- motor do diafragma
rotativo; 4A- inversor de frequéncia; 5- ventilador centrifugo 6- aquecedor por resisténcia elétrica; 6A-
controlador digital PID; 7- vélvula de esfera; 8- célula de fluxo laminar; 9- mandémetro “U”; 10- sensores de
umidade relativa e temperatura; 11- computador; 12- compressor de ar; 13- desumidificador; 14- tubo de
teflon para amostragem; 15- cAmara de acrilico; 16- bomba de vicuo; 17- gerador de micro-ondas; 18- guia de
onda; 19- circulador de 3 portas; 20- banho termostdtico; 21- acoplador duplo; 22- watimetros; 23-
sintonizador; 24- valvulas borboletas.

Figura 4.1: LFPR com aplica¢do de micro-ondas.

14 cm

Figura 4.2: Disco rotativo utilizado no sistema de alimentacao do ar.

O tubo de vidro de borosilicato [1] (parcialmente transparente as micro-ondas), que
envolve o leito pulsado, consiste em uma coluna cilindrica com 14 cm de diametro interno

e 54 cm de altura. Na regido superior do leito situa-se o ciclone [2] para reten¢do dos finos
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elutriados do secador. Na parte inferior do leito situa-se o conjunto de distribuicao de gés
constituido por uma placa perfurada que serve de suporte para o leito de particulas [3] e por
um disco rotativo (diafragma) com abertura de um angulo de 60° (Figura 4.2); ambos
distribuem o géds. Um motor elétrico [4] (Voges, 1/3 CV, 4 pdlos) estd acoplado ao eixo do
disco rotativo, no qual estd fixado o conjunto de distribuicio do gis. O controle da
velocidade de rotacdo do motor elétrico que aciona o disco é feito por um inversor de
frequéncia [4A] (WEG, ML-40/1AC.200-240 R 02, série pline). O ar de fluidizacdo €
fornecido por um compressor [12] e um ventilador centrifugo [5] ( Elam, VCE-04, 0,75
kW) e aquecido por um aquecedor elétrico [6]; a temperatura do ar de entrada € obtida por
um termopar do tipo “J” e controlada por um sistema digital tipo PID [6A]. Uma vdlvula de
esfera [7] € utilizada para regular a vazdo do ar que é medida por uma célula de fluxo
laminar [8] conectada a um mandmetro diferencial de tubo em U [9]. As medidas de
temperatura e umidade relativa do ar s@o monitoradas “on line”” na entrada e na saida do
leito utilizando sensores [10] (Novus, MyPCprobe-RHT) conectados a um computador
[11].

Antes de o ar ser aquecido e entrar no secador, ele passa por um sistema que permite
a sua desumidificagdo. Para isto utiliza-se um compressor de ar [12] (Ingersol-Rand,
T30580H, 5 HP) ligado a um sistema de desumidifica¢do por abaixamento da temperatura
[13] (Norgren Pneumatica Industrial Ltda, 010.200.0020). Este sistema de desumidificacao
do ar faz-se necessdrio pois o PHB precisa ser seco até niveis extremamente baixos de
conteido de umidade (< 0,5 %, b.u.).

Para a retirada de amostras do material durante os experimentos de secagem ¢é
utilizado um tubo de teflon [14]. Uma das extremidades desse tubo é colocada no interior
do leito por meio de um orificio localizado no seu topo. A outra extremidade do tubo é

inserida em uma camara de acrilico [15] com um recipiente pldstico no interior para a

oo/

coleta da amostra. Por meio do acionamento de uma bomba a vacuo [16] conectada
camara de acrilico, as amostras sdo recolhidas no recipiente pldstico, lacradas e
armazenadas em dessecador para posterior determinagao da umidade.

O LFPR € envolvido por uma cavidade multi-modo de micro-ondas, de geometria
de secdo sextavada diferenciada para que a heterogeneidade tri-dimensional das

intensidades do campo elétrico na configuragdo de ondas estaciondrias possa ser
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minimizada, estabelecendo-se de forma dispersa. Tal cavidade esta representada na Figura
4.3, com vista superior (A) e vista lateral obtida por corte longitudinal (AA). A cavidade
faz parte de um sistema ao qual estd ligado o gerador de micro-ondas [17] de 5,8 GHz (700
W) (Gerling Applied Eng., EUA), que transmite as micro-ondas mediante um guia de onda
[18] conectado a um sistema monitorador de poté€ncia de micro-ondas constituido dos
seguintes componentes: um circulador de 3 portas [19], um banho termostético [20], um
acoplador duplo [21], dois watimetros para medir poténcias de micro-ondas transmitida e
refletida [22], um sintonizador ou casador de impedancias de 4 tocos [23], terminando o

guia de onda [18] em curva de 90° até a entrada na tampa superior da cavidade.

I-coluna cilindrica de vidro de borosilicato; 2- cavidade de micro-ondas (prisma de secdo hexagonal)
removivel de paredes laterais perfuradas; 3- entrada das micro-ondas; 4- autoclave cilindrica envoltéria
da cavidade micro-ondas; 5- saida do ar de secagem; 6- entrada do ar de secagem; 7- visores de
observacao.

Figura 4.3: Configuracdo da cavidade para aplicacio
de micro-ondas, com localizag¢do do principais itens.

Inicialmente foi realizada a montagem do secador LFPR com a cavidade de
aplicacdo de micro-ondas e seus equipamentos periféricos. Apdés a montagem, foram

realizados ajustes que permitiram a vedacao do sistema, para que ndo ocorresse a perda de
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material durante a secagem e ndo houvesse vazamento das micro-ondas. Todo o sistema

experimental (Figura 4.4) foi construido e montado neste trabalho.

Figura 4.4: Fotos do sistema experimental.

Para o desenvolvimento deste projeto os resultados obtidos por Godoi (2009), na
secagem de PHB por convec¢do no LFPR, foram tomados como referéncia. O LFPR com
aplicacdo de micro-ondas utilizado no presente trabalho possui as mesmas dimensdes e
caracteristicas de distribui¢cdo de ar usadas por Godoi (2009). As condi¢Oes operacionais
utilizadas nesse projeto, como massa de PHB, frequéncia de rotacdo, vazdo madssica e
temperatura do ar durante a secagem convectiva encontram-se apresentadas na Tabela 4.1 e
correspondem as indicadas em Godoi (2009) como Otimas para a secagem apenas por

convecgao.

Tabela 4.1: Parametros experimentais utilizados.
m(g) f(Hz) Qu (kg/min) T (°C)
Godoi (2009) 600 7 0,48 90

Por meio de testes preliminares foram definidos os procedimentos experimentais
para a secagem, como a alimentacdo e retirada do PHB do leito, forma de amostragem

durante os ensaios de secagem para a posterior andlise das curvas de secagem e tempo de
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processo. Com relac@o a aplicacdao das micro-ondas, foram realizados testes para definir a
faixa de poténcia que deveria ser utilizada durante os experimentos de secagem, de modo

que nao ocorresse a queima do produto.

4.3 Procedimento experimental

O procedimento para os ensaios de secagem e determinacdo das curvas de secagem
encontra-se descrito a seguir.

Ligava-se o compressor [12] e o desumidificador do ar [13]; paralelamente o banho
termostatico [20] do sistema de micro-ondas era ligado para que fosse mantida a
temperatura de 15 °C. Apés, ligava-se o ventilador centrifugo [5], ajustando-se a vazdo do
ar de entrada, por meio da valvula de esfera [7], e o aquecedor [6], ajustando-se o set point
do controlador digital da temperatura do ar de secagem. Quando atingidas as condic¢des de
regime permanente, o ar era desviado do leito por meio de duas valvulas borboletas [24] e o
material dmido alimentado pela parte superior do leito com o auxilio de um funil.
Retornava-se entdo o direcionamento da vazdo do ar para o leito e acionava-se o motor [4]
para a rotagdo do diafragma, fazendo com que o ar pulsante comecasse a fluidizar o
material no interior do leito. Para dar inicio a aplicagdo de micro-ondas, o gerador de
micro-ondas [17] era ligado e a poténcia regulada conforme o desejado. Acompanhava-se
no decorrer do experimento o valor da poténcia transmitida e da poténcia refletida, sem que
esta ultima ultrapassasse 5 % do valor da primeira, pois trata-se de um parametro por meio
do qual € possivel conferir se 0 material estd absorvendo as micro-ondas aplicadas. Para
isto regulava-se manualmente o sintonizador [23] para manter otimizadas (casadas) as
impedancias do sistema. As amostras de material eram retiradas do leito nos seguintes
tempos: 5, 10, 20, 25, 30, 35, 45, 60, 75 e 90 min, conforme determinado em testes
preliminares, totalizando a retirada de menos de 10 % da massa total no leito. Apds cada
experimento o material seco era retirado do equipamento com o auxilio de um aspirador.

Durante os experimentos de secagem os seguintes parametros foram acompanhados:

- massa de particulas elutriadas;

- temperatura do ar na entrada do leito;

- umidade relativa do ar na entrada do leito;
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- temperatura do ar na saida do leito;

- umidade relativa do ar na saida do leito;

O monitoramento da temperatura bulk do material durante a secagem foi realizado
para alguns experimentos, mediante o uso de um sensor de fibra dptica no interior do leito,
acoplado a um aparelho aquisitor (Luxtron FOT LAB Kit, M604, Lumasense

Technologies), com auxilio do software Labview 7.1

4.4 Planejamento experimental aplicado aos ensaios de secagem

ApOs a defini¢do das faixas para as condi¢des operacionais foram montados dois
planejamentos experimentais, um do tipo fatorial completo e outro do tipo composto central
rotacional. O objetivo de ambos foi analisar a influéncia das condi¢Oes experimentais
(varidveis independentes) na secagem do PHB. As varidveis independentes foram:
temperatura do ar e poténcia de micro-ondas; € como resposta foi analisada a umidade final
do PHB para um mesmo tempo de secagem.

O planejamento do tipo composto central rotacional permite obter modelos de
segunda ordem, mais preditivos se comparados com planejamentos fatoriais simples. Tem
como vantagem ser formado por trés partes distintas, podendo assim ser construido
conforme a necessidade (BARROS NETO; SCARMINO; BRUNS, 2002).

Abaixo sdo descritos detalhadamente cada um dos planejamentos experimentais

executados e analisados:

Planejamento 1) Secagem convectiva do material combinada com a aplicacdo de micro-
ondas a partir dos 20 min de processo. Neste planejamento foram utilizados diferentes
niveis de temperatura do ar durante o experimento, de acordo com os diferentes periodos da
secagem. No periodo de secagem correspondente a taxa constante, quando a umidade do
material € retirada com facilidade, as condi¢des experimentais usadas foram as condi¢des
6timas determinadas por Godoi (2009), ou seja, 90 °C para a temperatura do ar. A partir da
retirada desta umidade superficial a temperatura do ar era diminuida para que ndo houvesse

a queima do produto e iniciada a aplicacdo de micro-ondas, de forma a auxiliar a secagem

57



do material, uma vez que esse tipo de radia¢do faz com que o calor seja absorvido por todo
material, diminuindo o tempo do processo.

Segundo Godoi (2009), para a temperatura do ar de 90 °C o periodo de taxa de
secagem constante do PHB compreendeu cerca de 20 min. Portanto, as varidveis
independentes utilizadas para o planejamento dizem respeito a temperatura do ar e a
poténcia de micro-ondas aplicadas a partir de 20 min do processo, conforme a Tabela 4.2.
Em resumo, os experimentos foram executados com as condi¢des: até 20 min de processo
com a temperatura do ar de secagem em 90 °C, vazdo de ar de fluidizagdo igual a 0,48
kg/min, frequéncia de rotacdo do disco igual a 7 Hz e sem aplica¢do de micro-ondas; para o
periodo de 20 a 90 min as mesmas condi¢Oes de vazao de ar de fluidizagdo e frequéncia de
rotacdo do disco, entretanto, para a temperatura do ar e a poténcia de micro-ondas os niveis
utilizados foram os apresentados na Tabela 4.2. A Tabela 4.3 apresenta a matriz do

planejamento experimental.

Tabela 4.2: Variaveis e niveis utilizados.

-1 0 +1
Tar (°C) 35 45 55
P (W) 250 350 450

Tabela 4.3: Planejamento experimental 1.

Ensaios Ty P
1 -1 -1

2 -1 1

3 1 -1

4 1 1
5(0) 0 0
6 (C) 0 0
7(C) 0 0
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Em todos os experimentos de secagem, a massa inicial de PHB foi 600 g.
Considerando essa massa, as densidades de poténcia aplicadas para cada nivel de poténcia

incidente (250, 350 e 450 W) foram: 0,42; 0,58 ¢ 0,75 W/g.

Planejamento 2) Secagem convectiva do material combinada com a aplica¢do continua de
micro-ondas durante toda a secagem. Neste planejamento foram utilizados diferentes niveis
de poténcia de micro-ondas durante o experimento. A partir da realizacdo de testes
preliminares definiu-se que, durante um periodo inicial (30 min) seria utilizada uma
poténcia de micro-ondas elevada para auxiliar na retirada da umidade superficial do
produto, sendo que apds esse periodo a poténcia seria entdo diminuida. A temperatura do ar
de secagem foi mantida constante durante todo o experimento. As varidveis independentes
estdo apresentadas na Tabela 4.4 e a matriz do planejamento na Tabela 4.5. Na Tabela,
Pinicial S€ refere a poténcia de micro-ondas aplicada até 30 min de secagem e Py se refere a

poténcia aplicada na etapa de secagem a partir de 30 min.

Tabela 4.4: Variaveis e niveis utilizados.

-1,68 -1 0 +1 1,68

Tar (°C) 28 35 45 55 62
Pinicial (W) 132 200 300 400 468
Prina (W) 24 75 150 225 276
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Tabela 4.5: Planejamento experimental 2.

Ensaios Ta Pinicial Pfinal
1 -1 -1 -1
2 -1 -1 1
3 -1 1 -1
4 -1 1 1
5 1 -1 -1
6 1 -1 1
7 1 1 -1
8 1 1 1
9 -1,68 0 0
10 1,68 0 0
11 0 -1,68 0
12 0 1,68 0
13 0 0 -1,68
14 0 0 1,68
15 (C) 0 0 0
16 (C) 0 0 0
17 (C) 0 0 0

Considerando a massa inicial de PHB de 600 g utilizada em cada experimento, as
densidades de poténcia aplicadas para a fase inicial da secagem foram: 0,22; 0,33; 0.,5;

0,67; 0,78 W/g e para fase final: 0,04; 0,125; 0,25; 0,375; 0,46 W/g.

4.5 Cinética de secagem

Utilizando o sistema de amostragem foram feitas coletas do material durante os
experimentos de secagem, nos tempos apresentados no item 4.3, para posteriormente
construir as curvas de secagem. Essas curvas de secagem foram obtidas para todos os

experimentos dos dois planejamentos experimentais. Os dados foram obtidos em triplicata.
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Para a determinacdo da umidade média das amostras de PHB utilizou-se o
equipamento Smart (Smart 5, CEM), em que se obtém a quantidade total de volateis
evaporados utilizando-se radiacdo micro-ondas. Esse equipamento é composto por uma
cavidade octogonal, onde a radiacdo micro-ondas € aplicada. Durante a andlise do material,
a massa e a temperatura da amostra sdo continuamente monitoradas. A calibragdo do
equipamento foi realizada em 03/12/2010 pela empresa Automacgao Analitica (Certificado
SMT5-5760-1210).

Para avaliar os resultados das cinéticas de secagem foram construidas curvas,
explorando-se o contetido de umidade e o adimensional de umidade em fun¢ao do tempo de

secagem e a taxa de secagem em fun¢do do conteido de umidade do material (b.s.). Na
obtencdo da curva da taxa de secagem, aqui representada por (_dX / dt) fez-se a

diferenciagdo de uma regressdo linear para o periodo de taxa constante da secagem,
utilizando-se, portanto, o coeficiente angular dessa equacdo. Enquanto que, para o periodo
de taxa decrescente (no qual o ajuste linear nao foi satisfatério) foram realizadas
diferenciacdes numéricas dos dados experimentais, ou seja, dos valores de umidade (b.s.)
em funcio do tempo.

O estudo da cinética de secagem do PHB foi realizado utilizando o modelo
representado pela segunda lei de Fick para geometria esférica, para o periodo em que a
secagem ocorre a taxa decrescente (Equacao 3.6). O valor do raio foi obtido pela média dos
raios do PHB umido e seco, obtidos da definicio de didmetro de Sauter. Além disso,
também foi utilizado o modelo semi-empirico de Page (Equacdo 3.9) para avaliar a cinética

de secagem do PHB.

61



4.6 Caracterizacao do PHB

As andlises de caracterizacdo do PHB seco foram realizadas com amostras
correspondentes aos ensaios nos quais foram obtidos os menores conteudos de umidade

para cada planejamento experimental realizado.

4.6.1 Isotermas de equilibrio

As isotermas de dessor¢do para o PHB umido foram determinadas por meio do
método estatico com uso de solugdes dcidas. As isotermas foram obtidas nas temperaturas
de 40, 50 e 60 °C, em triplicatas. Os experimentos foram feitos em potes de vidro
hermeticamente fechados, garantindo uma atmosfera constante. Cada pote foi preenchido
1/3 em volume com uma solu¢do de 4cido sulfurico de concentracdo que define uma
determinada umidade relativa no ambiente. Foram utilizados dez potes com diferentes
solucdes de 4cido sulftirico em dez concentragdes diferentes, garantindo a variacdo da
umidade relativa de 5 a 82 %. As amostras foram pesadas e colocadas em um suporte no
interior dos potes, ndo permitindo o contato com a solucdo 4cida. Os potes com as amostras
permaneceram em estufa incubadora, com temperatura controlada durante o tempo
necessdrio para que atingissem o equilibrio. As pesagens das amostras foram realizadas em
intervalos regulares, em balanca analitica com precisao de 0,0001 g. Quando alcancadas as
condic¢des de equilibrio, a umidade de equilibrio do material foi determinada pelo método
de estufa a 105 °C por 24 h.

As isotermas de adsor¢do foram determinadas para amostras do PHB seco a
temperatura de 25 °C, a fim de verificar caracteristicas quanto a sua higroscopicidade. Foi
utilizado o método dindmico, em que as amostras sdo colocadas em uma camara de
secagem DVS (Dynamic Vapor Sorption-2, Londres, Inglaterra) alimentada por gids com
temperatura e umidade relativa controladas.

A andlise de regressdo nao-linear foi realizada para os dados experimentais das
isotermas de equilibrio de PHB utilizando o software Statistica 7.0, obtendo assim os

parametros dos modelos matematicos de BET, GAB e GDW. A adequacdo dos ajustes dos

62



modelos foi avaliada pelo coeficiente de determinagdo (R2?), pela distribuicao dos residuos e

pela raiz do erro quadrado médio (REQM), obtida por meio da Equacao 4.1.

1 . . 2
REQM = \/ﬁzgvﬂ( L red = Xexp) (4.1)

O calor de dessorcdo foi determinado para o PHB umido, utilizando a equacdo de
Clausius-Clapeyron (Equacdo 3.15). Para essa determinacdo obteve-se o valor do calor
isostérico liquido a partir do grafico de In (UR) versus 1/T nas temperaturas analisadas pela
inclinacdo dos pontos (coeficiente angular) a partir de uma regressdo linear, variando a
umidade de equilibrio de 0,2 a 0,6 % (b.s.). O célculo do calor de dessor¢cao para o PHB foi
realizado para a temperatura de 60 °C, considerada como uma possivel temperatura de

secagem.
4.6.2 Analises térmicas

As andlises térmicas do PHB seco foram realizadas por meio das técnicas de
calorimetria exploratoria diferencial (DSC) e de termogravimetria (TGA). A anélise de
DSC fornece informacdes qualitativas e quantitativas sobre mudancas fisicas e quimicas
que envolvem os processos endotérmicos, exotérmicos ou mudancas na capacidade
calorifica (MOTHE; AZEVEDO, 2002), enquanto a andlise por TGA fornece dados de
estabilidade térmica do material, natureza das ligagdes quimicas e fisicas e sobre a presenca

de volateis na amostra (TONHI, 1999).

4.6.3 Distribuicao de massa molar (DMM)

A natureza da DMM em um produto influencia suas propriedades mecanicas e o
comportamento do sélido termopldstico quando processado em altas temperaturas. Os
polimeros estdo sujeitos, durante sua manufatura, a variacdoes de suas cadeias poliméricas,
resultando em diferentes tamanhos de macromoléculas quimicamente idénticas (CHANDA,

2000).
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Para um polimero no estado fundido, as cadeias moleculares adquirem formas
irregulares quando se entrelacam entre si. Quanto maior a massa molar de uma molécula
maior € o nimero de moléculas vizinhas que com ela se entrelaga. Por isso o aumento da
massa molar eleva a viscosidade no estado fundido. A razido entre M,/M, (massa molar
ponderal média e massa molar numérica média) € chamada de indice de polidispersidade, e
¢ uma estimativa da distribuicdo de massa molar (DMM). Quanto maior a massa molar e
menor a DMM aumenta a probabilidade de ocorrer os entrelagamentos (SCURACCHIO,
1998).

Esta andlise foi realizada no laboratério da Biocycle® utilizando a técnica de
Cromatografia de Permeacdo em Gel (GPC) para a determina¢do da massa molar média e
polidispersidade na amostra de PHB umido e seco, com o objetivo de avaliar se as

condig¢des operacionais da secagem ocasionaram a degradacdo da cadeia polimérica.

4.6.4 Granulometria e distribuicio granulométrica

A determinacdo da distribuicdo do tamanho de particulas foi realizada com a
utilizacdo de peneiras da série Tyler para o PHB umido e seco (em replicatas). Por meio da

distribuicao foi determinado o didmetro médio de Sauter (Equagao 4.2).
dp = 55 4.2)
p Ax /D :
em que x representa a fracdo massica retida e D € o didmetro médio da abertura da peneira.

4.6.5 Analise do PHB em microscopio eletronico de varredura (MEYV)

A morfologia das particulas de PHB antes e apds o processo de secagem foi
analisada em microscépio eletronico de varredura (MEV) (440i, LEO, Inglaterra) com
ampliagdo de até 10.000 X. O preparo das amostras consistiu em recobrir as particulas de

PHB com uma fina camada de ouro em um metalizador com vacuo.
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4.7 Avaliacao das propriedades dielétricas

As andlises das propriedades dielétricas do PHB umido e seco foram realizadas no
Instituto Maud de Tecnologia utilizando cavidade ressonante, por meio da técnica de
perturbacdo de cavidade, em cinco repeticdoes. Para estas andlises foram usados tubos de
teflon na forma circular cilindrica. O método baseia-se em medir inicialmente os
parametros com a cavidade vazia, e apds, com a amostra no interior, inserida na regido de
maximo campo (nesse caso, no centro da cavidade), baseando-se no fato de que as
cavidades sao estruturas ressonantes com alto fator de qualidade. Uma pequena amostra de
material introduzida dentro de uma cavidade de ressonéncia desloca o centro de frequéncia
e altera o fator de qualidade da cavidade. Estes parametros sao medidos por um analisador
de rede, e um software calcula as propriedades dielétricas do material. O método da
cavidade de ressondncia € adequado para medir as propriedades dielétricas de materiais
como petrdleo, papel, plastico, vidro ou madeira (TANG et al., 2002).

Como ja mencionado anteriormente e verificado por Godoi (2009), a umidade
presente no PHB é composta por dgua e por um solvente. O solvente € considerado um
residual proveniente da etapa de extragdo do processo de obten¢@o do polimero. Conforme
andlises realizadas por Godoi (2009) uma amostra de PHB umido com 33,51 % (b.u.) de
umidade (dgua e solvente), foi caracterizada por possuir 27,31 % (b.u.) de umidade na
forma de dgua. Sendo assim, a umidade correspondente ao solvente foi de 6,2 % (b.u.). As
informacdes com relacdo ao solvente utilizado pela Biocycle® na obtencdo do PHB sdo
sigilosas, entretanto, € possivel afirmar que se trata de um solvente apolar com ponto de
ebuli¢do de 156 °C.

Para auxiliar a avaliagdo das propriedades dielétricas do PHB foram realizadas
também anélises das propriedades dielétricas dos liquidos (dgua e solvente) que compdem a
umidade das amostras. Para isto, utilizou-se o aparelho de sonda coaxial com extremidade
aberta (Hewlett Packard, HP85070B), conectado a um analisador de rede (HP8752).
Durante a andlise, a sonda é parcialmente imersa na amostra liquida, sendo o sinal de
micro-ondas emitido nas frequéncias entre 300 kHz e 6,0 GHz. A intensidade do sinal
refletido na interface sonda-amostra é detectada pelo analisador de rede (HP8752) que

envia os sinais transmitido e refletido a um computador (HP-Vectra), com um programa
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instalado que interpreta os sinais e calcula os valores das constantes dielétricas e das
constantes de perda em funcdo das frequéncias do intervalo. A andlise foi realizada com
cinco repeticdes. Sdo consideradas algumas hipéteses para a andlise: material ndo
magnético, isotropico, homogéneo e infinito. A utilizacdo desse método € indicada para
liquidos e materiais semi-sélidos, uma vez que é necessario ter-se uma superficie plana e
lisa para que o contato entre o sélido e a superficie da sonda seja bom, sem a existéncia de
espacos com ar. Além disso, ndo se recomenda a utilizacdo do método para plésticos e
Oleos, pois estes se caracterizam por possuir baixas propriedades dielétricas (TANG et al.,

2002).

4.8 Avaliacao energética do processo de secagem

Para os calculos de eficiéncia energética do processo de secagem foram
consideradas as defini¢des usadas por Kudra (2004). Devido ao processo ocorrer em
batelada, e assim as propriedades do ar na saida do equipamento caracterizarem-se por
sofrerem constantes alteracdes durante os experimentos, optou-se por calcular a eficiéncia
energética para determinados intervalos de tempo da secagem.

Salienta-se que o processo da secagem de PHB em LFPR com aplicacdo de micro-
ondas utilizado neste trabalho ocorreu com o fornecimento continuo do ar de secagem e da
radiacdo micro-ondas para as faixas de tempo apresentadas nos planejamentos
experimentais. Entretanto, com relagdo a alimentacdo do produto submetido a secagem, o
mesmo caracteriza-se como um processo em batelada (massa de 600 g utilizada em cada
experimento). Para que fosse entdo possivel realizar os cdlculos da eficiéncia energética,
trabalhou-se com as poténcias (kJ/s) requerida e fornecida para o processo. Sendo assim, a

definicdo usada para calculo da efici€ncia energética foi a apresentada Equacgao 4.3.

en = poténcia requerida para evaporar a umidade
g =

4.3)

poténcia total fornecida ao secador

Para a realizacao dos calculos considerou-se que o contetido de umidade presente no
PHB é composto totalmente por dgua, embora, de acordo com Godoi (2009) a umidade do

PHB seja composta de dgua e também de um solvente usado na extragdo do produto. Nao
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foi possivel considerar a presenca do solvente nos cdlculos de eficiéncia, pois o percentual
de solvente presente nao foi quantificado para cada intervalo de tempo em que a
amostragem era realizada (cinética da secagem). O procedimento adotado, apesar de
simplificado foi considerado adequado, ja que de acordo com o exposto por Godoi (2009) o
percentual correspondente a dgua na umidade inicial do PHB é 4 vezes superior ao
percentual correspondente ao solvente.

Para o célculo da poténcia requerida para aquecer o material da temperatura inicial

até a temperatura correspondente a cada intervalo de tempo, foi utilizada a Equacgao 4.4.

_ Mm(cm,2' Tm2—Cm,1"Tm1)
Preq aq = ¢ 4.4)

em que P, o0 € a poténcia necessaria para aquecer o material (kJ/s), M, € a massa de
material imido no inicio de cada intervalo de tempo (kg), ¢, é o calor especifico do
material no inicio (kJ/kg.K), c¢,,2 € o calor especifico do material no final de cada intervalo
(kJ/kg.K), T,,; é a temperatura inicial do material (K), 7}, € a temperatura final do material
(K) e ¢ € o tempo do intervalo (s).

O calor especifico do PHB timido (e a cada intervalo de tempo) foi determinado
pela Equacdo 4.5.

CmstCa1 X

= metoaT (4.5)

Cm,i 1+X

em que Cy; € o calor especifico da umidade contida no material na fase liquida (kJ/kJ.K),
cms € 0 calor especifico do material seco (kJ/kg.K) e X é o teor de umidade do material.
Utilizou-se para o calor especifico da dgua liquida uma média dos valores na faixa
de temperatura de interesse, igual a 4,195 kJ/kg. K (GEANKOPLIS, 1993).
Para a obteng¢do do calor especifico do material seco (cns) foram utilizados os
resultados das andlises da técnica de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) para a

faixa de temperatura de interesse. A equacgdo 4.6 foi utilizada para este cédlculo.

= %psc (4.6)

C
ms m-AT
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em que QOpsc € o calor liberado pela amostra (kJ), m é a massa de amostra utilizada (kg) e
AT ¢ a faixa de temperatura de interesse.
O célculo da poténcia requerida para evaporar a umidade foi obtido pela Equacao

4.7.

Preq evap — AHU,W ’ Mw,ev 4.7)

em que Py ovaqp € @ poténcia necessaria para evaporar a umidade (kJ/s), M,, ., € a massa de
umidade evaporada em determinado tempo (kg/s) e AH,,, € o calor de vaporizacdo da dgua
na temperatura da amostra (kJ/kg).

Para a determinagdo da quantidade de umidade evaporada utilizou-se a Equacdo
3.25.

O calor latente de evaporacao foi considerado como aquele necessdrio para evaporar
a agua livre, de acordo com Muthu e Chattopadhyay (1993) apud Lima (1995), sendo
valido para materiais com teores de umidade elevados. Os autores apresentaram a seguinte

equacdo para o calor de vaporizagdo (kJ/kg) em funcio da temperatura.

AH,,, = 2502,535259 — 2,38576424 - (T + 273) para0°C <T<6556°C  (4.8)

A poténcia gasta para elevar a temperatura do ar de secagem desde uma condi¢do
ambiente até a condi¢do do experimento foi calculada conforme Equacao 3.24.

Para o célculo do calor especifico do ar fez-se uma média para a faixa de
temperatura de interesse (ambiente até 90 °C), tendo sido obtido o valor de 1,0069 kJ/kg.K.
A massa especifica utilizada para cdlculo da vazao massica de ar variou de 0,964 a 1,137
kg/m3, conforme a temperatura do ar (GEANKOPLIS, 1993).

A poténcia gasta durante a aplica¢do da radia¢do micro-ondas (P, ) na operacdo de
secagem foi a poténcia de micro-ondas incidente no secador (Pgp;).

Para os cédlculos ndo foram consideradas as perdas de calor para o ambiente, a
eficiéncia da conversdo de energia elétrica em radiacdo micro-ondas, nem mesmo a energia

requerida para operacdo dos equipamentos periféricos (desumidificador, ventilador, motor
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do pulsador). Portanto, a eficiéncia energética estimada tem como principal objetivo
comparar os gastos energéticos da secagem convectiva (aquecimento do ar) e da aplicagdo
da radiacdo micro-ondas, de acordo com as varidveis dos planejamentos experimentais

propostos neste trabalho.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Resultados preliminares

Ap6s a montagem e adaptagdo do LFPR a cavidade de aplicacdo de micro-ondas e
seus equipamentos periféricos, foram realizados alguns testes preliminares para analisar o
comportamento fluidodindmico das particulas de PHB no LFPR. Foi verificado, conforme
o esperado, que o PHB apresentou uma boa fluidizacdo para as condi¢des consideradas
“Otimas” no trabalho desenvolvido por Godoi (2009) (Tabela 4.1). A observagdo do
comportamento fluidodindmico foi visual, por meio dos visores localizados na parede

lateral envoltdria da autoclave (conforme Figura 5.1).

Figura 5.1: Autoclave cilindrica envoltéria da cavidade de aplicagdo
de micro-ondas, com os visores para observacao do leito.

ApOs a observaciao da boa movimentacdo das particulas no leito para as condicoes
operacionais definidas, iniciaram-se os testes de secagem do PHB no LFPR com aplicacao
de micro-ondas. Esses testes foram realizados em diferentes temperaturas do ar de entrada e
poténcia de aplicacdo de micro-ondas, possibilitando a escolha das faixas para as condi¢des
experimentais para a secagem. Ressalta-se que foi por meio da realizacdo destes testes
preliminares que surgiu a proposta de efetuar dois planejamentos experimentais. O estudo

da secagem convectiva aliada a aplicacdo de micro-ondas em momentos diferentes da
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secagem (Tabelas 4.3 e 4.5) mostrou-se interessante, pois, a partir dos resultados é possivel
a comparagdo entre os processos adotados em termos de qualidade do produto e energia
despendida para cada um. Ou ainda, as vantagens de realizar-se um planejamento aplicando
micro-ondas somente a partir de 20 min de processo (tempo aproximado para retirar a
umidade superficial do PHB), e outro durante todo o processo, avaliando assim a
necessidade da aplica¢do de micro-ondas durante toda secagem.

E importante ressaltar que a granulometria da amostra de PHB usada neste trabalho
difere da utilizada no trabalho de Godoi (2009). No presente trabalho o PHB apresentou
didmetro médio de Sauter (dp) de 338 um, enquanto no trabalho de Godoi este foi de 816
pm. Por tratar-se de um material bioldgico, essa diferenca pode estar relacionada com as
condic¢des de producdo do polimero. Tal diferenca faz com que o PHB utilizado na secagem
com aplicagdo de micro-ondas tenha uma maior area superficial especifica, o que pode

influenciar a cinética de secagem.

5.2 Resultados da secagem — Planejamento 1

Os resultados obtidos para o teor de umidade final para o tempo fixo de secagem de
90 min em todos os experimentos do Planejamento 1 estdo apresentados na Tabela 5.1. O
conteiido de umidade inicial para o PHB utilizado nesses experimentos variou entre 30,6 e

32,5 % (b.u.).

Tabela 5.1: Resultados do Planejamento Experimental 1.

Ensaios T, (°C) P (W) X; (% b.u.)

1 35 250 0,95 0,03
2 35 450 0,47 +0,03
3 55 250 0,52 +0,03
4 35 450 0,38 £0,05

5(C) 45 350 0,41 40,03
6 (C) 45 350 0,48 +0,01
7(C) 45 350 0,51 0,04

"Média + desvio médio (n=3)
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Observa-se que foram obtidos valores na faixa de 0,38-0,95 % (b.u.). Por meio
desses resultados foi possivel constatar que a combinacdo da secagem convectiva em LFPR
com aplica¢do de micro-ondas a partir dos 20 min do processo proporcionou a obtencao de
baixos valores de umidade final, sendo que para algumas condi¢des experimentais, o valor
especificado para este produto foi alcancado (< 0,5 %). E importante salientar que para
maiores tempos de secagem outras condi¢cdes poderiam também resultar na umidade
especificada para o produto.

Comparando esses resultados com os apresentados em Godoi (2009) para a secagem
apenas convectiva com duragdo de 2 h, verifica-se que a aplicacio de micro-ondas
acelerou o processo de secagem. Com a aplicacdo da radiacdo foi possivel atingir baixos
conteddos de umidade (< 0,5 %) para quatro corridas experimentais em um tempo de
secagem de 90 min, enquanto que no trabalho de Godoi (2009) os baixos conteddos
atingidos (0,55-0,56 %) foram apenas para duas condi¢Oes experimentais. Desta forma, a
aplicacdo de micro-ondas proporcionou a reducdo de pelo menos 25 % do tempo de
secagem quando comparada com a secagem convectiva nas condi¢des Otimas. Para o
Experimento 4, por exemplo, o conteddo de umidade exigido foi alcangcado em um tempo
inferior a 90 min, pois a amostra possuia 0,38 % de umidade no final do experimento.

A fim de avaliar o efeito das varidveis operacionais na secagem do PHB foram

realizadas andlises estatisticas, que estdao apresentadas a seguir.

5.2.1 Analise estatistica dos resultados — Planejamento 1

Por meio da andlise estatistica dos resultados, verificou-se a influéncia das
condi¢des operacionais do processo (varidveis independentes) no contetido final de
umidade do PHB ap6s 90 min de secagem. A Tabela 5.2 mostra a influéncia dos efeitos

principais e de suas interacdes para um limite de confianga de 95 % (p < 0,05).

72



Tabela 5.2: Estimativa dos efeitos para a resposta umidade final.

Efeito p
Média 0,531 0,001
(X,) Temperatura do ar -0,26 0,037

(Xy) Poténcia de micro-ondas -0,31 0,026
X1*X2 0,17 0,080

Observando a Tabela 5.2 verifica-se que ambas as varidveis operacionais tiveram
efeitos significativos para o contetido final de umidade do produto, com um limite de
confianga de 95 %. Observa-se também que a interacdo entre as varidveis independentes
ndo teve influéncia significativa na resposta. Isto pode ser verificado pelos valores de p, que
para esse nivel de confianca devem ser menores que 0,05 para que o efeito seja
significativo. Por meio da Tabela 5.2 também se pode verificar que os efeitos tiveram uma
influéncia negativa, conforme o esperado, pois com o aumento da poténcia ou da
temperatura do ar o conteido de umidade final diminuiu. Observando o diagrama de Pareto
(Figura 5.2) € possivel confirmar a significancia dos efeitos principais, em que os efeitos

estatisticamente significativos localizam-se a direita do limiar de significancia (p < 0,05).

(2)Pot

(1)Tar

I
I
I
I
1
I
I
I
I
I
1

p=.05

Efeitos Padronizados

Figura 5.2: Diagrama de Pareto.
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A partir dos resultados apresentados na Tabela 5.2 e na Figura 5.2 também se
observa que o efeito da poténcia de micro-ondas foi 0 mais pronunciado.

Por meio da andlise de variancia (ANOVA) constatou-se que ndo € possivel utilizar
o modelo matemdtico gerado na andlise estatistica para estimar a umidade final em funcao
da poténcia de micro-ondas e temperatura do ar. A Tabela 5.3 apresenta os resultados para
a ANOVA, considerando somente os efeitos significativos, em que se verifica que a
regressdo ndo foi significativa (pois Fealeulado < Frabelado) € que, devido ao valor da SQg >
SQcp existem grandes chances de o modelo estatistico ndo ajustar bem os resultados

experimentais para essa resposta.

Tabela 5.3: Andlise de varidncia (ANOVA) - Planejamento 1.

SQ - Soma Graus de Média
L. . L. Fealcutado Fiabetado
Quadratica liberdade Quadratica
Regressao 0,1637 2 0,08185
(reg) 5,83 6,94
Residuos 0,056186 4 0,0140465
(res)
Falta de 0,050919 2 0,02546
ajuste (faj) 9,67 19
Erro puro 0,005267 2 0,002633
(ep)
Total 0,219886 6

Dessa forma, a andlise estatistica mostrou as tendéncias da resposta em funcgdo de
variacOes na poténcia de micro-ondas e temperatura do ar, além da significancia estatistica
de cada uma dessas varidveis. No entanto, o ajuste de uma correlacdo entre a varidvel
dependente e as varidveis independentes significativas ndo apresentou qualidade

satisfatoria.

5.2.2 Acompanhamento dos parametros durante a secagem

De acordo com o proposto na metodologia experimental acompanharam-se alguns

parametros de processo durante os experimentos, sendo esses: a quantidade de particulas
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elutriadas e a evolugdo da temperatura e umidade relativa do ar na entrada e na saida do
secador.

Para os resultados da massa de particulas de PHB elutriadas, apresentados na Tabela
5.4 e na Figura 5.3, verificou-se que a quantidade total de particulas elutriadas foi entre 3,0
e 7,2 % em relacdo a massa total de PHB usada no experimento (600 g). Estes valores sdo
menores que os relatados por Godoi (2009), em que se observou a elutriagdo de 10 a 15 %

do PHB durante o processo de secagem.

Tabela 5.4: Massa elutriada para cada experimento.

Ensaios T, (°C) P (W) Massa elutriada (g) % massa

1 35 250 21,07 3,5
2 35 450 18,25 3,0
3 55 250 2435 4,1
4 55 450 43,42 7,2
5 45 350 19,56 3,3
6 (C) 45 350 19,55 3,2
7(0) 45 350 17,97 3,0
24
22 o exp.1
U exp.2
20 ? exp. 3
18 . o5
16 u exp. 6
- ¢ exp.7
S 14 A
§ 12
E 10 .
8 e © A
4 S . 1o} A
2l U ¢ ¢ .
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t (min)

Figura 5.3: Massa de particulas elutriadas - Planejamento 1.
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Observando a Figura 5.3 constata-se que a elutriagdo ocorreu predominantemente
no inicio da secagem (até 40 min), o que pode ser atribuido ao excesso de umidade
superficial presente no PHB, que resulta em instabilidade dinamica e elutriacdo de material.
Nesse periodo, devido a presenca de umidade superficial sdo formadas grandes bolhas de ar
no leito de particulas, que explodem e fazem com que as particulas mais finas sejam
arremessadas para cima e secas rapidamente, consequentemente sao elutriadas para fora do
leito. Quando o sistema atinge estabilidade dindmica, a explosdo de grandes bolhas de ar
ndo mais ocorre e a elutriacdo é cessada. Esse comportamento também foi verificado em
Godoi (2009). A estabilidade dinamica é atingida quando a umidade do material provém
principalmente do seu interior, ou seja, nao modifica a superficie da particula. Também
observaram-se diferengas entre as massas elutriadas para cada experimento, sendo que a
elutriacdo de particulas para o Experimento 4 foi a mais pronunciada, tendo seu pico em 40
min. Infere-se que isto ocorreu porque nestas condi¢des experimentais trabalhou-se com
maior temperatura do ar e poténcia de micro-ondas aplicadas, o que fez com que houvesse
maior quantidade de particulas secas nos instantes iniciais da secagem. Os resultados
apresentados posteriormente no item 5.2.3 irdo confirmar estas constatacoes.

As figuras apresentadas a seguir mostram os resultados para o acompanhamento das
temperaturas e umidades relativas na entrada e saida do secador, para as condigdes
correspondentes ao ponto central do Planejamento 1, em que € possivel verificar a
reprodutibilidade dos dados. Os resultados para os outros ensaios experimentais encontram-

se no Apéndice A.
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Figura 5.4: Temperatura do ar na entrada do leito (7,,: 45 °C, P: 350 W).

Na Figura 5.4 observa-se que o controle da temperatura foi efetivo, uma vez que

esta permaneceu controlada nos valores ajustados (inicialmente 90 °C, e apdés 20 min 45

°C), sendo 0 mesmo observado para todos os experimentos.

5
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Figura 5.5: Umidade relativa do ar na entrada do leito (7, 45 °C, P: 350 W).
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Por meio da Figura 5.5 constata-se que foram assegurados baixos valores para a
umidade relativa na entrada do secador para o inicio de cada corrida experimental, e que a
mesma manteve-se baixa durante todo o experimento. Este comportamento € atribuido a
utilizag¢do do sistema de desumidificac@o instalado na entrada do secador, que funcionou a

contento.

60
55| re v ’®
| ]
' ® ¢ ¢ ¢ *
50 | 8§,
g o
[ ]
45| o
~ .
o L
s 40} |
~§ ' ’
. .
35 s
.
S [ |
30} ., * exp.57T,:45°C, P: 350 W
TN . B exp. 6T, 45°C, P: 350 W
05| ¢ .00 ® exp.7 T, 45°C, P:350 W
20
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t (min)

Figura 5.6: Temperatura do ar na saida do leito (7,,: 45 °C, P: 350 W).

Os resultados apresentados na Figura 5.6 mostram uma diminuicio da temperatura
do ar na saida do leito nos 10 min iniciais da secagem, em seguida permanecendo
praticamente constante até os 20 min, quando se iniciou a aplicacdo de micro-ondas. As
particulas de PHB eram colocadas no secador na temperatura ambiente, portanto, nos
instantes iniciais da secagem ocorreu um decréscimo na temperatura do ar, que permaneceu
baixa enquanto havia umidade superficial nas amostras de PHB. A aplicacdo de micro-
ondas, que ocorreu somente apds os 20 min de secagem, proporcionou a elevacdo da

temperatura do interior do leito, e consequentemente, da temperatura do ar de saida.
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Figura 5.7: Umidade relativa do ar na saida do leito (7,,: 45 °C, P: 350 W).

Na Figura 5.7 observa-se oscilacdo na umidade relativa do ar na saida do secador
até cerca de 30 min de processo, o que pode ser devido a propria instabilidade do leito por
causa da umidade superficial do PHB. Os valores de umidade relativa na saida durante os
minutos iniciais da secagem foram altos devido a retirada de grande quantidade de
umidade. A partir dos 30 min, a umidade relativa do ar apresentou um continuo decréscimo
até valores proximos a umidade relativa na entrada do secador, no final da secagem, o que

estd de acordo com o previsto pela teoria.

5.2.3 Cinética de secagem

Por meio do sistema de amostragem utilizado durante os ensaios de secagem foi
possivel determinar o conteido de umidade do PHB em diferentes tempos de secagem. A
seguir encontram-se as curvas de secagem, em que se explorou o contetido de umidade e o
adimensional de umidade em func¢do do tempo de secagem e a taxa de secagem em funcao
do contetido de umidade do material (b.s.).

A Figura 5.8 ilustra a curva da cinética de secagem para o Experimento 5, em que
observa-se a diminuicdo do contetido de umidade (b.u.) com o decorrer da operacdo de

secagem. Verificam-se também os baixos valores obtidos para as barras de erro em cada
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ponto experimental, correspondente aos desvios médios de cada triplicata da andlise de
umidade. Os resultados obtidos em termos de variagdo da umidade durante a secagem para

as demais condi¢des do planejamento experimental encontram-se no Apéndice A.
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Figura 5.8: Cinética de secagem referente ao Experimento 5 (T,,: 45 °C,P: 350 W).

As Figuras 5.9 e 5.10 ilustram as curvas de secagem para o PHB, referentes ao
ponto central do planejamento, onde se pode verificar que houve uma boa reprodutibilidade

do processo.

80



1,00
® exp.57,.:45°C, P:350 W
0,9 B exp.67T,:45°C, P:350 W
‘ ® exp.77,:45°C, P:350 W
0,8 °
°
0,7 .
> 06
<
S [
2 05 E
x °
0,4 -
[ |
0,3 Py
0,2
0,1 !
0,0 [ | a -
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
t (min)

Figura 5.9: Adimensional de umidade em func¢do do tempo de secagem
(Tar: 45 °C, P: 350 W).

0,010
0,009

0,008
0,007
0,006
0,005

N (min™)

0,004
0,003

0,002 e exp.5T, 45°C, P:350W
g = exp.67,:45°C, P: 350 W

0,001
¢ exp.7T, 45°C, P-350W

]
0,000 =
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50

U (g umidade/ g ss)

Figura 5.10: Taxa de secagem em fun¢do do conteudo de umidade
do material (7,,: 45 °C, P: 350 W).

Observando as Figuras 5.9 e 5.11 verifica-se que para alguns experimentos houve
uma diferenca no perfil da retirada de umidade entre os 20 min iniciais e o intervalo de 20
até 45 min. Para o periodo correspondente aos 45 min iniciais, a secagem no LFPR com
aplicacdo de micro-ondas ocorreu a taxa constante, exceto para o Experimento 4 em que a

taxa constante durou até 35 min. Essa consideragdo foi baseada nos bons resultados para o
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coeficiente de determinacdo (R?2 > 90 %) do ajuste linear realizado para estes pontos

experimentais.
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Figura 5.11: Cinética de secagem para os experimentos referentes ao Planejamento 1.

Os resultados obtidos neste trabalho diferem dos reportados por Godoi (2009),
onde foi constatada a taxa constante somente até os 20 min do processo. Infere-se este
comportamento devido ao inicio da aplica¢do da radiacdo micro-ondas, pois esta auxiliou a
retirada de umidade do PHB, mantendo a evaporacdo a um nivel maior e constante por
maior tempo. Durante este periodo, a umidade superficial do PHB foi retirada sem que
houvesse uma resisténcia referente 2 estrutura interna do PHB. E possivel também
relacionar este comportamento com os resultados obtidos para a elutriacdo das particulas,
pois a mesma ocorreu prioritariamente no periodo de secagem a taxa constante, sendo que
apos este, o leito apresentou maior estabilidade dinidmica, o que acarretou em menores
perdas por elutriagdo. A Tabela 5.5 apresenta os valores para a taxa de secagem na fase
constante (N.), em que se pode observar que os resultados foram préximos uns dos outros,
sendo que a maior taxa foi obtida para o Experimento 4, que corresponde aos maiores
niveis de temperatura do ar e poténcia utilizados. Os valores de R’ se referem ao ajuste

linear dos pontos da curva de secagem para o periodo a taxa constante.
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Tabela 5.5: Taxa de secagem na fase constante (N.).

Ensaios Tu (°C) P (W) N, (min') R2? (%)

1 35 250 0,0091 95,0
2 35 450 0,0091 95,5
3 55 250 0,0090 91,0
4 55 450 0,0127 99,6
5(0) 45 350 0,0089 95,9
6 (O) 45 350 0,0084 98.3
7(C) 45 350 0,0087 97,1

Apdés o periodo em que a secagem ocorreu a taxa constante observou-se a
predominancia de um periodo de taxa decrescente (Figuras 5.9 e 5.11), o qual permaneceu
até o final da secagem. Embora durante grande parte deste periodo a taxa de secagem tenha
apresentado valores extremamente baixos, o processo foi conduzido até os 90 min e foi
possivel atingir o nivel de conteido de umidade indicado (< 0,5 % b.u.) para algumas
condic¢des experimentais (Tabela 5.1). A aplicacdo da radiacdo de micro-ondas foi essencial

para se atingir o nivel de umidade desejado.

Para analisar a influéncia das condi¢des operacionais (varidveis independentes) na
cinética de secagem, foram realizadas analises comparativas entre as curvas de secagem. As
figuras a seguir apresentam as curvas de secagem referentes aos experimentos 1 (35 °C,
250 W) e 3 (55 °C, 250 W) na Figura 5.12 e experimentos 2 (35 °C, 450 W) e 4 (55 °C, 450
W) na Figura 5.13, em que se verifica a influéncia da temperatura do ar na secagem do

PHB, tanto no periodo de taxa constante (a) como no periodo de taxa decrescente (b).
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Figura 5.12: Influéncia da temperatura do ar na secagem do PHB (a); periodo final (b) para
Experimentos 1 (T, 35 °C, P: 250 W) e 3 (T,,: 55 °C, P: 250 W).
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Figura 5.13: Influéncia da temperatura do ar na secagem do PHB (a); periodo final (b) para
Experimentos 2 (T, 35 °C, P: 450 W) e 4 (T,,: 55 °C, P: 450 W).

As figuras a seguir apresentam as curvas de secagem referentes aos experimentos 1

(35 °C, 250 W) e 2 (35 °C, 450 W) na Figura 5.14 e experimentos 3 (55 °C, 250 W) e 4 (55

°C, 450 W) na Figura 5.15, em que se verifica a influéncia da poténcia de micro-ondas na

secagem do PHB.
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Figura 5. 14: Influéncia da poténcia de micro-ondas na secagem do PHB (a); periodo final
(b) para Experimentos 1 (T,: 35 °C, P: 250 W) e 2 (T,,: 35 °C, P: 450 W).
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Figura 5.15: Influéncia da poténcia de micro-ondas na secagem do PHB (a); periodo final
(b) para Experimentos 3 (T,: 55 °C, P: 250 W) e 4 (T,,: 55 °C, P: 450 W).

A Figura 5.16 apresenta a taxa de secagem para os Experimentos 3 e 4, em que

observa-se, de forma mais evidente, a influéncia da poténcia durante o periodo de taxa

constante de secagem do PHB.
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Figura 5.16: Taxa de secagem em funcao do conteido de umidade do material para
Experimentos 3 (T,: 55 °C, P: 250 W) e 4 (T,,: 55 °C, P: 450 W).

Ap0s uma andlise comparativa entre os experimentos, foi possivel constatar que as
condi¢Oes experimentais referentes ao Experimento 4 foram as que proporcionaram a
obtencdo de uma cinética de secagem com diferencas significativas das demais, sendo que
essa corresponde a temperatura mais elevada e maior poténcia de micro-ondas. Para esse
ensaio a cinética da secagem ocorreu de forma mais acelerada, quando comparado aos
demais. Pode-se perceber através das comparacdes, que algumas curvas de secagem nao
apresentaram o comportamento esperado (ex: Figura 5.12-b). Além disso, também
constataram-se diferencas na cinética de secagem durante os 20 min iniciais, quando a
secagem era somente convectiva. Esses comportamentos podem estar relacionados com a
instabilidade dinamica do leito durante esse periodo inicial, devido a presenca de umidade
superficial no PHB. Outro fator que pode ter contribuido com essas diferencas é a

granulometria do PHB usado neste trabalho ser menor do que o utilizado por Godoi (2009).

5.2.4 Ajuste dos dados experimentais de cinética de secagem

Conforme apresentado nas curvas de secagem, os resultados demonstraram que a
secagem de PHB em LFPR com aplicacdo de micro-ondas ocorreu em periodos de taxa de
secagem constante e decrescente. Para descrever o processo de secagem durante o periodo

de taxa constante utilizou-se a equacdo de uma reta, enquanto que para o periodo de taxa
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decrescente utilizou-se o modelo tedrico representado pela segunda lei de Fick para
geometria esférica (Equacdo 3.6). Além disso, também avaliou-se a cinética de secagem do
PHB pelo modelo semi-empirico de Page (Equagdo 3.9). Na Tabela 5.6 sdo apresentados os
valores das constantes do ajuste linear (periodo de taxa constante), valores de difusividade
efetiva (D.y) e pardmetros do modelo de Page. Os resultados na forma grafica para esses

ajustes encontram-se no Apéndice A.

Tabela 5.6: Ajustes para cinética de secagem.

Equacao da reta Modelo tedrico Modelo de Page
Brios o an A B @) ey @) 7 (5;
1 35250 1,015 -0,021 950 111.10° 869 1,938 00014 96,5
2 35450 0,896 -0,020 95,5 1,03.10° 80,9 1081 00341 96,6
3 55 250 1,016 -0021 91,7  73010" 814 1983 00012 955
4 B 40 1012 0026 996 95510 875 1.615 00065 99,6
5 45350 0999 0,020 956 788100 962 1719 0,0027 96,9
6 45 350 0945 -0,020 984 gi210'® 788 1236 00169 977
7 45 350 0974 -0,020 97,0 9,13.10"° 89,9 1454 0,0075 96,9

Observa-se que os valores de difusividade efetiva para o PHB foram inferiores ao
reportado no trabalho de Godoi (2009) (1,4 a 3,1.107 cm?/s). Pela analise dos valores dos
coeficientes de determinagcdo (R?) constatou-se que o modelo semi-empirico de Page
apresentou melhor ajuste aos dados experimentais (R? > 95 %), quando comparado ao
modelo representado pela segunda lei de Fick (R? > 78 %). Esse resultado pode estar
relacionado com as consideragdes adotadas para a validade dessa equag¢do, como o
conteido de umidade inicial uniforme, conteddo de umidade maximo no centro da
particula, umidade superficial igual a umidade de equilibrio e difusividade constante. Além

disso, devido aos poucos pontos experimentais correspondentes ao periodo de secagem a
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taxa decrescente, o modelo foi utilizado considerando somente o primeiro termo da série
significativo.

Analisando os valores obtidos para o parametro constante de secagem (K”), do
modelo de Page, verifica-se que estes sdo da mesma ordem de grandeza de outros valores
reportados na literatura, que variam de 0,0023 a 0,4 min'l, como no caso da secagem
convectiva com aplicacdo de micro-ondas de folhas de urtiga (ALIBAS, 2010), na secagem
de fatias de tomate com micro-ondas a vidcuo (SONG et al.,, 2009), na secagem de
particulas de cenoura em leito pulso fluidizado com aplicagdo de micro-ondas (REYES et
al., 2008) e na secagem convectiva com aplicacio de micro-ondas de espinafre
(KARAASLAN; TUNCER, 2008). O pardmetro K" esta relacionado com a resisténcia
interna a secagem, enquanto o parametro n reflete os efeitos das condi¢des externas durante
a secagem. A faixa obtida para o parametro n foi entre 1 e 1,9, o que estd de acordo com
valores reportados na literatura (VIEIRA, 2006), sendo que quanto mais afastado da
unidade (1), mais os fatores externos estdo influenciando a cinética de secagem. Contudo,
ndo foi encontrada nenhuma tendéncia de comportamento desses parametros com as
condig¢des operacionais do processo, sendo que também nao foi observada reprodutibilidade
com relagdo aos experimentos do ponto central.

A Figura 5.17 apresenta os valores residuais para o modelo de Page (Experimento 1),
em que observa-se a distribuicdo aleatéria dos residuos em torno do zero, o que valida a

andlise estatistica realizada. O mesmo foi observado para os outros experimentos.
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Figura 5.17: Distribui¢do dos residuos para o Experimento 1 (T,: 35 °C, P: 250 W).
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5.3 Resultados da secagem — Planejamento 2

Os resultados obtidos para o contetido de umidade final para o tempo fixo de 90 min
de secagem em todos os experimentos do Planejamento 2 estdo apresentados na Tabela 5.7.
O conteudo de umidade do PHB umido utilizado nos ensaios variou entre 30,4 € 32,8 %

(b.u.).

Tabela 5.7: Resultados do Planejamento Experimental 2.

Ensaios Tar (OC) Pinicial (W) Pﬁnal (W) Xf (% bll)

E3

1 35 200 75 1,62 + 0,02
2 35 200 225 0,99 + 0,06
3 35 400 75 0,99 + 0,06
4 35 400 225 0,70 £ 0,01
5 55 200 75 0,94 + 0,03
6 55 200 225 0,51 +£0,01
7 55 400 75 0,65 £ 0,05
8 55 400 225 0,47 £ 0,01
9 28 300 150 1,17 £ 0,05
10 62 300 150 0,39 £0,02
11 45 132 150 1,12 £ 0,06
12 45 468 150 0,76 £ 0,03
13 45 300 24 1,17 £0,02
14 45 300 276 0,75 £0,03
15 (C) 45 300 150 0,90 £ 0,07
16 (C) 45 300 150 0,88 +£ 0,06
17 (C) 45 300 150 0,63 £0,03

"Média + desvio médio (n = 3)

Pode-se observar que foram obtidos valores na faixa de 0,39-1,62 % (b.u.) para o
Planejamento 2. Da mesma forma que no Planejamento 1, foi possivel obter alguns valores
para o conteido de umidade final do PHB abaixo de 0,5 % (b.u.) (Experimentos 8 e 10)
para o tempo de secagem de 90 min.
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5.3.1 Analise estatistica dos resultados — Planejamento 2

Para o segundo planejamento experimental também foi confirmada a influéncia das
condi¢des operacionais no conteido final de umidade do PHB. A Tabela 5.8 apresenta o

resultado para a influéncia dos efeitos principais e de suas interacdes para um limite de

confiancga de 95 % (p <0,05).

Tabela 5.8: Estimativa dos efeitos para a resposta umidade final.

Efeito p
Média 0,807 0,011
(X,) Temperatura do ar (L) -0,425 0,035
(X;) Temperatura do ar (Q) -0,044 0,668

(X,) Pot inicial (L) -0,292 0,069
(X») Pot inicial (Q) 0,068 0,5724
(X3) Pot final (L) -0,364 0,047
(X3) Pot final (Q) 0,164 0,209
X; (Ly*X, (L) 0,112 0,401
X; (Ly*X;5 (L) 0,112 0,401
Xs (L)*X5 (L) 0,112 0,401

A temperatura do ar e a poténcia de micro-ondas aplicada no segundo estigio da
secagem (a partir de 30 min) tiveram efeitos significativos para o conteudo final de
umidade, com um limite de confianca de 95 %. Isto pode ser verificado pelos valores de p,
que para uma confianca de 95 % devem ser menores que 0,05 para que o efeito seja
significativo. Por meio da Tabela 5.8 também se pode verificar que esses efeitos tiveram
uma influéncia negativa, conforme o esperado. A varidvel independente isolada poténcia de
micro-ondas aplicada na fase inicial da secagem, os termos quadréticos referentes as
varidveis e as interagcdes entre as varidveis ndo apresentaram efeitos estatisticamente
significativos nesse nivel de confianca. Por meio do diagrama de Pareto (Figura 5.18), é
possivel confirmar a significancia dos efeitos principais, em que os efeitos estatisticamente

significativos localizam-se a direita do limiar de significancia (p< 0,05).
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Figura 5.18: Diagrama de Pareto.

Com base nos resultados apresentados na Tabela 5.8 e na Figura 5.18 observa-se
que a temperatura do ar teve efeito mais pronunciado, diferente do resultado obtido no
Planejamento 1. Isso se deve ao fato de a faixa para o intervalo de temperaturas utilizadas
nos experimentos (28 a 62 °C) ser maior do que no Planejamento 1 (35 a 55 °C). Por meio
da andlise de varidncia (ANOVA) verificou-se que o modelo matemadtico estatistico
(Equagdo 5.1) € significativo para estimar a umidade final do PHB como uma func¢do dos
parametros estatisticamente significativos (p < 0,05) na faixa de condi¢Ges experimentais

deste trabalho. O modelo representado na Equacdo 5.1 estd na forma codificada.

Yymia = 0,8829 — 0,2125 X, — 0,1818 X, (5.1)

em que X; € a temperatura do ar e X, € a poténcia de micro-ondas aplicada na etapa final da
secagem.

A significancia do modelo foi atestada pelo teste F (Tabela 5.9) (regressdo -
Fealculado > Frabelado) €, 0 mesmo teste F, mas para verificar a qualidade do ajuste mostrou que
o modelo previsto ndo apresentou falta de ajuste (falta de ajuste - Fcalculado < Ftabelado).

Entretanto, com relacdo ao coeficiente de determinacio (R?), o mesmo conseguiu explicar
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somente 65,6 % da variagcdo que ocorre em torno do valor médio, tendo como valor
maximo explicdvel 97,2 %. Sendo assim, optou-se por ndo gerar as superficies de resposta
e as curvas de contorno utilizando o modelo da Equacdo 5.1, sendo que desta forma a
énfase do Planejamento 2, assim como no Planejamento 1, estd relacionada com a anélise

da influéncia dos parametros operacionais sobre a resposta contetido de umidade final do

PHB.

Tabela 5.9: Anélise de variancia (ANOVA) — Planejamento 2.

SQ - Soma Graus de Média
L. . L. F calculado F tabelado
Quadratica liberdade Quadratica
Regressao
1,068075 2 0,5340375
(reg)
133,07 3,74
Residuos
0,056186 14 0,0040133
(res)
Falta de
0,514611 12 0,042884
ajuste (faj)
1,89 19,41
Erro puro
0,045267 2 0,022633
(ep)
Total 1,627953 16

5.3.2 Acompanhamento dos parametros durante a secagem

Da mesma forma que para o Planejamento 1, acompanharam-se alguns pardmetros
da secagem durante os ensaios experimentais. Para a elutriacdo de particulas, observou-se a
quantidade de massa elutriada, que foi de 4,3 a 9,6 % (Tabela 5.10 e Figura 5.19). Embora
esses valores sejam um pouco maiores que o constatado no Planejamento 1, ainda
encontram-se abaixo de 10 %, o que se considerou satisfatorio. A observacdo que se faz €
que a diferenca constatada para o Planejamento 2 € devido a utiliza¢do da radia¢do micro-
ondas desde o inicio da secagem, o que acelerou a evaporacdo da umidade nos instantes
iniciais, favorecendo a elutriacdo. Apesar de o efeito da poténcia aplicada na fase inicial da
secagem ndo ter sido significativo para o conteido final de umidade, ela influenciou a

elutriagdo das particulas.
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Tabela 5.10: Massa elutriada para cada experimento.

Ensaios T Piniciai  Prna  Massa elutriada % massa
) W) (W) (2)
1 35 200 75 42,31 7,1
2 35 200 225 32,34 5.4
3 35 400 75 27,04 4,5
4 35 400 225 57,71 9,6
5 55 200 75 25,61 43
6 55 200 225 27,20 4.5
7 55 400 75 34,40 5,7
8 55 400 225 46,45 7,7
9 28 300 150 31,01 5,2
10 62 300 150 28,83 4,8
11 45 132 150 27,01 4,5
12 45 468 150 32,67 5,4
13 45 300 24 57,02 9,5
14 45 300 276 42,99 7,2
15 (C) 45 300 150 42,76 7,1
16 (C) 45 300 150 44,41 7.4
17 (C) 45 300 150 43,16 7,2

94



24

exp. 1
exp. 2
exp. 3
exp. 4
exp.5
exp. 6
exp.7
exp. 8
exp. 9
exp. 10
exp. 11
exp. 12
exp. 13
exp. 14
exp. 15
exp. 16
exp. 17

[ ]

% o
&

0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

t (min)

22
20

18
16
14

o>
o
m}

12 Ao,

massa (g)

10

I
e HOLO DO+ peHODGOO

o5
e OO @

S 0w B B

N Ao
e o

W0 W oL

Figura 5.19: Massa de particulas elutriadas — Planejamento 2.

Por meio dos dados apresentados na Figura 5.19 observa-se que a elutriagdo das
particulas para o Planejamento 2 € maior até os 20 min do processo de secagem, devido a
presenca de umidade superficial no PHB, que compromete a fluidodinamica do leito, da
mesma forma como explicado anteriormente no Planejamento 1. Entretanto, para o
Planejamento 1, a quantidade de particulas elutriadas foi maior até o tempo de 40 min
(Figura 5.3). Desta forma, destaca-se que a secagem com aplicacdo de micro-ondas desde o
inicio da operagdo proporcionou a aceleracdo da retirada da umidade nestes instantes
iniciais e por isso a elutriacdo foi maior até os 20 min, conforme serd apresentado a seguir.
Ap6s a retirada da umidade livre, com a dinamica do processo mais estdvel, a elutriacdo se
torna bem menos evidente.

As Figuras 5.20 a 5.23 apresentadas a seguir mostram os resultados obtidos para o
acompanhamento das temperaturas e umidades relativas na entrada e saida do secador para
as condi¢des correspondentes ao ponto central do Planejamento 2. Os resultados

correspondentes aos outros ensaios encontram-se no Apéndice B.
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Figura 5.20: Temperatura do ar na entrada do leito (T,,- 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).

Na Figura 5.20 observa-se novamente que o controle da temperatura foi efetivo,

uma vez que esta permaneceu controlada no valor ajustado.

5
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Figura 5.21: Umidade relativa do ar na entrada do leito
(Tar: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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Na Figura 5.21 constata-se que para o Planejamento 2 também o desumidificador de
ar instalado assegurou baixos valores para a umidade relativa na entrada do secador para o

inicio de cada corrida experimental, apresentando pequena variacdo durante todo tempo.
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Figura 5.22: Temperatura do ar na saida do leito (T,,: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).

Os resultados apresentados na Figura 5.22 mostram que a temperatura de saida do
secador teve um comportamento diferente do observado para o Planejamento 1 (Figura
5.6). Devido a aplicacdo da radiacdo micro-ondas ter sido realizada desde o inicio dos
experimentos, observou-se que a temperatura do ar na saida apresentou um aumento
continuo desde o inicio da secagem, porém, menos pronunciado no instante inicial (até
aproximadamente 20 min) pois neste periodo o PHB era caracterizado por conter um
elevado conteudo de umidade superficial. A partir dos 50 min do processo observa-se que
a temperatura da saida tendeu a estabilizar-se, uma vez que o conteido de umidade do

material estava baixo (valores do contetido de umidade < 2,6 %, b.u.).
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Figura 5.23: Umidade relativa do ar na saida do leito (T,,: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).

Na Figura 5.23 observa-se que nos instantes iniciais da secagem os valores de
umidade relativa aproximam-se de 100 %, e apds, estes valores diminuem até valores
proximos aos de entrada, conforme o andamento do experimento de secagem (t > 50 min).
O resultado mostra a retirada de grande parte da umidade superficial em um tempo de
secagem bem menor (praticamente a metade) quando comparado ao resultado do
Planejamento 1, pois a diminui¢do continua da umidade relativa do ar na saida do secador
comeca em aproximadamente 15 min de processo (no caso do Planejamento 1 esse tempo
foi de aproximadamente 30 min para o ponto central - Figura 5.7).

Embora se tenha constatado na andlise estatistica realizada no item 5.3.1 que a
poténcia aplicada durante a etapa inicial da secagem ndo influenciou no conteudo de
umidade final do PHB, verificou-se que esse mesmo pardmetro (poténcia inicial)
influenciou o andamento do processo, conforme exposto anteriormente para a elutriacdo de
particulas (Figura 5.19) e para a umidade relativa do ar na saida do secador (Figura 5.23),

durante os minutos iniciais da secagem.
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5.3.3 Cinética de secagem

Por meio do sistema de amostragem utilizado durante os ensaios de secagem
obtiveram-se os valores para o conteido de umidade do PHB em diferentes tempos de

secagem.

A Figura 5.24 ilustra a curva da cinética de secagem para o Experimento 8, em que
observa-se a diminuicdo do conteido de umidade (% b.u.) com o decorrer da operacdo de
secagem e os baixos valores para as barras de erro. Os resultados obtidos em termos de
variacdo da umidade durante a secagem para as demais condi¢des do planejamento

experimental encontram-se no Apéndice B.

Br—————7—7—— 77T T T 7
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Figura 5.24: Cinética de secagem referente ao Experimento 8
(Tar: 55°C, P: 400 W, P: 255 W).

As Figuras 5.25 e 5.26 ilustram as curvas de secagem para o PHB referentes ao

ponto central do planejamento, em que se pode verificar a reprodutibilidade dos ensaios.
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Figura 5.25: Adimensional de umidade em funcio do tempo de
secagem (T,,: 45 °C,P: 300 W, P: 150 W).
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Figura 5.26: Taxa de secagem em funcao do contetido de umidade
do material (T,,: 45°C, P: 300 W, P: 150 W).

Por meio das curvas verificou-se que a taxa de secagem constante para o PHB seco
no LFPR com aplicacdo de micro-ondas desde o inicio da secagem durou até os 35 min, um
tempo inferior ao observado para a maioria dos ensaios do Planejamento 1 - 45 min (Figura

5.9). A partir dos 35 min observou-se a predominancia de um periodo de taxa decrescente,
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o qual permaneceu até o final da secagem. A defini¢do do periodo em que a secagem estava
ocorrendo a taxa constante foi baseada no intervalo de tempo em que se obteve bons
resultados para o coeficiente de determinagdo (R? > 90 %) de um ajuste linear dos pontos

experimentais.

A Tabela 5.11 apresenta os valores para a taxa de secagem na fase constante (N),
em que se pode observar que a maior taxa ocorreu para o Experimento 7. Este experimento
corresponde ao uso dos maiores niveis de temperatura (55 °C) e poténcia aplicada na fase
inicial da secagem (400 W), relacionado entdo ao minutos iniciais do processo, quando a
secagem ocorre a taxa constante. Quando comparados os resultados da taxa de secagem
constante dos Planejamentos 1 e 2 (Tabelas 5.5 e 5.11), verifica-se que para o segundo os
valores da taxa sdo maiores, corroborando o fato de a aplicacdo de micro-ondas desde o
inicio da operacdo conseguir acelerar ainda mais a retirada da umidade superficial (periodo
de taxa constante até 35 min), quando comparado a aplicacdo da radiagdo somente a partir

dos 20 min do processo.
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Tabela 5.11: Taxa de secagem na fase constante (N).

Ensaios Tu°C) Pinicial (W) Ppinat (W) N (min™) R2 (%)

1 35 200 75 0,0108 98,6
2 35 200 225 0,0103 99,1
3 35 400 75 0,0109 95,0
4 35 400 225 0,0120 95,0
5 55 200 75 0,0108 98,7
6 55 200 225 0,0102 98.4
7 55 400 75 0,0132 97,1
8 55 400 225 0,0126 95,2
9 28 300 150 0,0112 98,9
10 62 300 150 0,0119 98,9
11 45 132 150 0,0082 94,6
12 45 468 150 0,0121 95,8
13 45 300 24 0,0105 96,9
14 45 300 276 0,0110 96,8
15 (C) 45 300 150 0,0110 95,7
16 (C) 45 300 150 0,0120 96,2
17 (C) 45 300 150 0,0120 97,2

Por meio de uma andlise comparativa entre as curvas de secagem, para diferentes
condig¢des operacionais (varidveis independentes), foi possivel confirmar a influéncia destas
na secagem do PHB.

As Figuras 5.27, 5.29, 5.31 e 5.32 apresentam diferentes curvas da taxa de secagem,
onde se verifica a influéncia da temperatura do ar (Exp. 3: 35 °C, 400 W, 75 W e Exp. 7: 55
°C, 400 W, 75 W), da poténcia aplicada na fase inicial (Exp. 2: 35 °C, 200 W, 225 W e
Exp. 4: 35 °C, 400 W, 225 W) e na fase final (Exp. 5: 55 °C, 200 W, 75 W e Exp. 6: 55 °C,
200 W, 225 W) da secagem do PHB. Para possibilitar a melhor visualizagdao da influéncia
da temperatura e da poténcia de micro-ondas aplicada na fase inicial, construiu-se também
as curvas das taxas de secagem (90 min) para os experimentos 3 € 7 e 2 e 4,

respectivamente (Figuras 5.28 e 5.30), evidenciando desta forma a influéncia destes
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parametros durante o inicio da secagem (periodo em que a secagem ocorre a taxa

constante).
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Figura 5.27: Influéncia da temperatura do ar na secagem do PHB para Experimentos 3 (T,,:
35°C, P: 400 W, P: 75 W) e 7 (Ty: 55 °C, P: 400 W, P: 75 W).
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Figura 5.28: Influéncia da temperatura do ar na taxa de secagem do PHB para
Experimentos 3 (Ty.: 35 °C, P: 400 W, P: 75 W) e 7 (T,,: 55 °C, P: 400 W, P: 75 W).
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Figura 5.29: Influéncia da poténcia de micro-ondas aplicada na fase inicial da secagem do
PHB, para Experimentos 2 (T,.: 35 °C, P: 200 W, P: 225 W) e
4 (Ty: 35°C, P: 400 W, P: 225 W).
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Figura 5.30: Influéncia da poténcia de micro-ondas aplicada na fase inicial na taxa de
secagem do PHB, para Experimentos 2 (T,: 35 °C, P: 200 W, P: 225 W)
e4 (Ty: 35°C, P: 400 W, P: 225 W).
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Figura 5.31: Influéncia da poténcia de micro-ondas aplicada na fase final da secagem do
PHB, para Experimentos 5 (T,,: 55 °C, P: 200 W, P: 75 W)
e 6 (T, 55°C, P: 200 W, P: 225 W).
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Figura 5.32: Influéncia da poténcia de micro-ondas na fase final da secagem — apds 30 min
de processo, para Experimentos 5 (T, 55 °C, P: 200 W, P: 75 W)
e 6 (T, 55°C, P: 200 W, P: 225 W).

Embora por meio da andlise estatistica somente os parametros temperatura do ar e

poténcia de micro-ondas aplicada na fase final da secagem mostraram-se significativos para
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o conteido de umidade final do PHB, no momento em que se analisam as Figuras 5.27 a
5.32 e avalia-se o processo de secagem como um todo (composto pela taxa constante e
decrescente) observa-se que, como esperado, a temperatura mais elevada do ar
(Experimento 7), e as condi¢des em que foram aplicadas as maiores poténcias de micro-
ondas (Experimentos 4 e 6), tanto no inicio quanto no final da secagem, proporcionaram um
aumento da taxa de evaporacao e perda de umidade do PHB. Entretanto, ressalta-se mais
uma vez que a poténcia aplicada na fase inicial da secagem ndo foi significativa para
atingir-se os menores conteudos de umidade do PHB ao final de 90 min de processo. Caso
a resposta observada fosse a umidade critica na secagem, poderia ser significativa a
poténcia aplicada na fase inicial da secagem.

Assim como para o Planejamento 1, constata-se uma redu¢do de pelo menos 25 % no
tempo de secagem quando comparado ao processo realizado por Godoi (2009) nas
condi¢des 6timas de secagem convectiva em LFPR, em que foi obtido um material com

0,56 % (b.u.).

5.3.4 Ajuste dos dados experimentais de cinética de secagem

Conforme apresentado nas curvas, a secagem do PHB em LFPR com aplicacdo de
micro-ondas para o Planejamento 2 também ocorreu em periodos de taxa de secagem
constante e decrescente. A cinética de secagem do PHB foi avaliada da mesma forma que
para o Planejamento 1, pelo modelo tedrico simplificado e pelo modelo semi-empirico de
Page. Na Tabela 5.12 sdo apresentados os valores das constantes do ajuste linear (periodo
de taxa constante), valores de difusividade efetiva (D.s) (periodo de taxa decrescente,
Equacdo 3.6) e parametros do modelo de Page. Os resultados na forma gréfica encontram-

se no Apéndice B.
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Tabela 5.12: Ajustes para cinética de secagem.

Equacgdo da reta Modelo tedrico Modelo de Page

Ensaios T, Piu Prina D, I R2
G W) W) A B R? (cm/s) R? n (min™") (%)

1 35 200 75 1,012 -0,026 98.6 6,60.10'10 93,5 1,54 0,0076 99,6
2 35 200 225 0971 -0,022 991 S5.99.10M° 842 133 00133 99,5
3 35 400 75 0870 -0024 950 9.97.10M° 922 1,04 00515 99,1
4 35 400 225 (882 -0.025 95,0 1,03.10° 93,0 1,12 0,0413 97,7
5 55200 75 0968 -0024 987 696107 842 135 00135 99,0
6 55 200 225 0948 -0,023 984 8.16.10M° 731 132 00153 982
7 55400 75 0915 -0027 97.1 L19.10° 949 131 00238 98,8
g 55 400 225 0,896 -0,027 952 123.10° 727 1,22 00317 979
9 28 300 150 0948 -0024 989 7.38.10"° 918 127 00195 993
10 62 300 150 0985 -0,027 99,0 9.56.107° 845 157 00082 99,7
11 45 132 150 908 -0019 945 3501107 750 106 00298 97.6
12 45 468 150 0874 0025 958 116107 895 107 00491 98,5
13 45 300 24 (917 0025 969 922107 706 124 00248 989
14 45 300 276 0929 0,026 968 809.10"" 888 125 00239 988
15 45 300 150 0952 0026 957 8221077 832 141 00145 988
16 45 300 150 0897 0025 962 109107 9Ll 116 00344 974
17 45 300 150 (943 0,025 97,2 84510™ 888 134 00173 989

Os resultados para a difusividade efetiva foram semelhantes aos valores do

Planejamento 1, entretanto, assim como no primeiro planejamento, o modelo baseado na 2°

lei de Fick apresentou valores baixos para o coeficiente de determinacdao (> 70 %),

enquanto que o modelo de Page apresentou melhor ajuste aos dados experimentais (> 97
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%). Os valores para o parametro constante de secagem (K’’) do modelo de Page sdo da
mesma ordem de grandeza dos reportados no Planejamento 1, sendo que para estes também
ndo foi encontrada nenhuma tendéncia de comportamento com relacdo as condicdes
operacionais do processo, nem mesmo reprodutibilidade com relag@o ao ponto central.

A Figura 5.33 apresenta os valores residuais para o modelo de Page (Experimento
15), em que observa-se a distribui¢@o aleatéria dos residuos em torno do zero, o que valida
a andlise estatistica realizada. Sendo que o mesmo foi observado para os outros

experimentos.
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-0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
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Figura 5.33: Distribui¢do dos residuos para o Experimento 15
(Tyr: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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5.4 Caracterizacao do PHB

5.4.1 Isotermas de dessorc¢ao

As isotermas para o PHB umido foram obtidas por meio do método estitico. A
Figura 5.34 ilustra essas isotermas nas temperaturas de 40, 50 e 60 °C. Pode ser verificado
que as curvas apresentaram formato sigmoidal, que € caracteristico da maioria dos
materiais alimenticios e bioldgicos, assim como dos compostos poliméricos (GOCHO et
al., 2000). A natureza sigmoidal das isotermas tem sido descrita por diversos modelos
matematicos, sendo que esse tipo de curva pode ser dividida em trés partes. Para baixos
valores de umidade relativa (0-15 %) a adsorcdo na monocamada sobre a superficie é
dominante, entre 15 e 70% a formagdo de multi-camadas de dgua nos micro capilares
ocorre, € acima de 70% a condensacdo capilar torna-se cada vez mais dominante (HILL;
NORTON; NEWMAN, 2009). Os dados também indicam que os valores de umidade de

equilibrio diminuiram com o aumento da temperatura, para umidade relativa constante.

1,6 .
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14 + 50°C ™
60 °C

o - -
[+-] o N
L]

Umidade de Equilibrio - Xe (% b.s.)
o
>

. % + ¥
0,4 . .+ .+ +
0,2 q « 7
00"
00 01 02 03 04 05 06 07 08 009

Umidade Relativa - UR

Figura 5.34: Isotermas de dessorc¢do para o PHB a diferentes temperaturas.
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Foi aplicada a andlise de regressao nao-linear aos dados experimentais das
isotermas de dessor¢do, utilizando os modelos de BET, GAB e GDW. Os resultados sao

apresentados na Tabela 5.13.

Tabela 5.13: Parametros estimados, R2 e REQM.

Constantes 40 °C 50 °C 60 °C
BET
X [%] 0,24 0,17 0,16
Cs 118,91 1681327 741429
R? [%] 95,9 90,0 91,5
REQM 7,5 8,6 7,2
GAB
X [%] 0,23 0,20 0,16
Ce 180,91 168,56 213,79
K 1,01 0,95 0,99
R? [%] 96,0 91,2 91,4
REQM 7.5 8,1 7.2
GDW
u [%] 0,59 0,61 0,72
K’ 6,58 4,59 2,39
k 1,16 1,19 1,22
w 0,091 0,017 0,0009
R? [%] 99,5 99,3 98.9
REQM 5,1 4.4 34

A Tabela 5.13 demonstra que todos os modelos resultaram em um bom ajuste dos
dados experimentais. No entanto, 0 modelo GDW proporcionou maiores coeficientes de
determinagdo (R*> 98 %) e menores valores para a raiz do erro quadritico médio (REQM
< 5,1 %). Diante dos resultados dos modelos de BET e GAB verificou-se um ajuste

semelhante, pois o parametro K ficou préximo de 1.
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Os resultados para os valores residuais dos modelos analisados apresentaram
distribuicdo aleatdria em torno do zero, o que valida a andlise estatistica realizada. A Figura
5.35 apresenta os valores residuais para o modelo de GAB na temperatura de 60 °C, sendo

que o mesmo perfil foi verificado para as outras temperaturas e modelos.
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-0,1 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9
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Figura 5.35: Distribui¢do dos residuos (GAB, 60 °C).

O conteudo de umidade da monocamada (X,,) resultante dos modelos de BET e
GAB representa o teor de umidade do material quando toda a superficie € coberta com uma
fina camada de umidade (ARIAHU; KAZE; ACHEM, 2006). Também foi observado que o

valor de X, diminuiu com o aumento da temperatura.

No modelo GDW o valor de w € consideravelmente menor do que uma unidade,
portanto, apenas uma pequena quantidade das moléculas de dgua adsorvidas nos centros
primdrios se convertem para os centros secunddrios. Resultados semelhantes foram
apresentados por Furmaniak et al. (2009) para semolina e leite em po.

A Figura 5.36 apresenta os resultados das curvas de -In(UR) em func¢ao de 1/7,
isostéricas, para as trés temperaturas estudadas, variando o conteido de umidade de

equilibrio de 0,2 a 0,6 % (b.s.).
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Figura 5.36: Curvas isostéricas, de —-In(UR) versus 1/T.

Os valores para o calor isostérico liquido de sor¢do foram calculados a partir dos
dados de coeficiente angular das retas apresentadas na Figura 5.36, de acordo com a
Equacdo 3.15. Os coeficientes de determinagcdo para estas regressdes lineares foram
maiores que 95 %. O calor isostérico integral de dessor¢cdo (Qy), funcdo do conteido de
umidade de equilibrio (Equagdo 3.16), € mostrado na Figura 5.37, para a temperatura de 60
°C. O calor isostérico de dessor¢do varia com a quantidade de dgua adsorvida no substrato.
E uma maneira de quantificar a energia necessdria para romper as forgas intermoleculares

entre as moléculas de vapor de dgua e a superficie do material (RIZVI, 1995).
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Figura 5.37: Calor isostérico de dessor¢do para diferentes contetidos
de umidade do PHB.

De acordo com a Figura 5.37 o valor maximo do calor de dessor¢do (126 kJ/mol)
foi obtido para o contetido de umidade de 0,2 % (b.s.). Comportamentos semelhantes foram
observados em outros estudos, como o caso da microalga Spirulina platensis (OLIVEIRA
et al., 2009), amora (MASKAN; GOGUS, 1998), macd (MORAES; ROSA; PINTO, 2008)
e biscoitos e salgadinhos (PALOU; LOPES; ARGAIZ, 1997). Na determinagdo do calor de
dessor¢do para a Spirulina platensis obteve-se valor maximo de 140 kJ/mol, enquanto que
para a macga este foi 100 kJ/mol (OLIVEIRA et al., 2009; MORAES; ROSA; PINTO,
2008).

Os resultados apresentados mostram que o calor de dessorcio aumenta
exponencialmente para baixos conteidos de umidade, pois as moléculas de dgua estdo
fortemente ligadas em forma de monocamada, e a quantidade de energia requerida para
remover essas moléculas de dgua é grande. Este aumento do calor de dessor¢do para baixos
valores de umidade pode ser explicado considerando a exposi¢do dos centros com energia
de ligagcdo maior, que ndo estavam disponiveis anteriormente (PALOU; LOPES; ARGAIZ,
1997).
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5.4.2 Isotermas de adsorc¢ao

As isotermas para o PHB seco (Experimento 4 — Planejamento 1 e Experimento 10 -
Planejamento 2) foram obtidas por meio do método dinamico (DVS). A Figura 5.38 ilustra
essas isotermas na temperatura de 25 °C, juntamente com a isoterma do PHB seco no

trabalho desenvolvido por Godoi (2009) por secagem convectiva do biopolimero.
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Figura 5.38: Isotermas de adsorgéo, temperatura de 25 °C.

Observa-se na Figura 5.38 que os valores para a umidade de equilibrio foram
extremamente baixos para toda faixa avaliada de umidade relativa. Isso significa que
mesmo quando o PHB seco for submetido a condi¢cdes de armazenamento com elevados
valores de umidade relativa, ele tende a ndo adsorver dgua na sua estrutura. Comparando os
resultados obtidos para as amostras secas com e sem aplicacdo de micro-ondas ndo se
observam diferencgas significativas, uma vez que todas as amostras adsorveram menos que
1,1 % (b.s.) de dgua. Portanto, pode-se afirmar que a secagem em LFPR com aplicacdo de
micro-ondas proporcionou a obten¢do de um produto seco com propriedades que facilitam

0 armazenamento e o pds-processamento.
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Foi aplicada a andlise de regressao nao-linear aos dados experimentais das
isotermas de adsor¢do, utilizando os modelos de BET, GAB e GDW. Os resultados sao

apresentados na Tabela 5.14.

Tabela 5.14: Parametros estimados, R2 e REQM.

Constantes Planejamento 1 Planejamento 2
BET
X [%] 0,25 0,13
Cp 3,64 7,17.10°
R2 [%)] 99,9 89,4
REQM 0,2 38,8
GAB
X [%)] 0,49 0,11
Co 3,08 3,65.10°
K 0,56 0,93
R2 [%] 99,9 96,3
REQM 0,7 59
GDW
u [%] 26,43 0,12
K 0,028 1,38.10°
k 0,929 0,933
w 0,025 1,048
R2 [%] 99,9 96,3
REQM 0,4 59

Verifica-se que os melhores resultados em termos da qualidade do ajuste foram
obtidos para os modelos de GAB e GDW, sendo que estes apresentaram bons ajustes aos
dados experimentais, com R? > 96,3 % e baixos valores para a REQM (< 5,9 %). O modelo
de BET, por apresentar limitacdo com relagdo a umidade relativa, pdde ser usado somente

para valores inferiores a 42 %, sendo que ainda assim a qualidade do ajuste para o
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Planejamento 2 apresentou menor valor para o R? e maior para a REQM. De acordo com
Furmaniak, Terzyk e Gauden (2007) o modelo de GDW pode ser simplificado ao modelo
de GAB se w = 1, e isto € equivalente a suposicao de que cada molécula de dgua ligada no

centro primdrio torna-se um centro secundario. No caso do PHB seco no Planejamento 2, o

valor de w € muito préximo a 1.

5.4.3 Analises térmicas

As andlises térmicas foram realizadas com amostras secas referentes ao
Experimento 4 — Planejamento 1 e Experimento 10 — Planejamento 2. As Figuras 5.39 (a) e
(b) apresentam os termogramas de DSC obtidos para o PHB seco. As curvas apresentadas

sdo referentes ao aquecimento das amostras realizado da temperatura ambiente a 250 °C.

<-- Endo
<-- Endo

——Planejamento 1 —e— Planejamento 2

30 60 90 120 150 180 210 240

30 60 90 120 150 180 210 240
Temperatura (°C)

Temperatura (°C)

Figura 5.39: Termogramas de DSC para PHB seco.

Pode-se verificar que ambas as amostras de PHB seco apresentaram dois picos
endotérmicos, sendo que o primeiro corresponde a temperatura de amolecimento Vicat, que
é observada em 135 °C. A temperatura de amolecimento Vicat é um pardmetro considerado
importante, pois determina a maxima temperatura de utilizagdo do polimero. O segundo
pico corresponde ao ponto de fusdo do material, sendo 0 mesmo em torno de 170 °C
(BIOCYCLE®, 2012). Desta forma verifica-se que o processo de secagem em LFPR com

aplicacdo de micro-ondas ndo provocou alteracdes relacionadas aos picos endotérmicos que

sao caracteristicos do PHB.
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A presenca do pico préximo a temperatura de 30 °C pode ter ocorrido devido ao

procedimento adotado durante a andlise térmica. Para alguns materiais deve-se

primeiramente eliminar o histérico térmico através de um aquecimento prévio da amostra,

seguido de um resfriamento até a temperatura ambiente, para apos proceder a andlise, o que
nio foi realizado neste trabalho (MORAES, 2010).

A Figura 5.40 apresenta as curvas termogravimétricas (TGA) de perda de massa das
amostras de PHB seco em func¢do da temperatura.
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Figura 5.40: Curvas termogravimétricas para PHB seco.

A partir da andlise termogravimétrica verifica-se que ambas as amostras de PHB
seco apresentaram boa estabilidade térmica, uma vez que a degradacgao iniciou em torno de
300 °C. Para a visualiza¢do dos picos de degradagio, foram feitos os grificos da derivada

da curva termogravimétrica, conforme mostrado na Figura 5.41 para cada amostra
analisada.
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Figura 5.41: Curvas de massa residual diferencial para o PHB seco.

Observa-se a presen¢a de um tnico pico de degradacdo térmica em 312,9 °C. Em
Godoi (2009) foi realizada a andlise térmica para o PHB umido proveniente da empresa
Biocycle®, em que se verificou que o mesmo apresentava trés picos de degradacdo: em
67,97 °C, 135,99 °C e 299,81 °C, correspondentes as perdas de dgua, solvente e sélidos,
respectivamente. Fazendo uma comparagdo com o resultado deste presente estudo constata-
se que a degradacdo observada é referente a degradacdo da matriz sélida, uma vez que a
amostra analisada encontrava-se seca. Sendo assim, a secagem do PHB em LFPR com
aplicagdo de micro-ondas ndo provocou nenhuma alteracdo na estabilidade térmica do

material.
5.4.4 Distribuicao de massa molar (DMM)

Esta andlise foi realizada para o PHB umido e PHB seco (Experimento 4 —
Planejamento 1 e Experimento 10 — Planejamento 2). Na Tabela 5.15 estdo descritos os

valores de massa molar ponderal média (My,) e da polidispersidade (M/M;) das amostras

analisadas.
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Tabela 5.15: Massa molar ponderal média (My,) e
polidispersidade (M,/M,,) para as amostras de PHB.

Amostras M, .10° (Da) Polidispersidade
PHB tmido 599,28 2,59
PHB seco Planej. 1 538,74 2,43
PHB seco Planej. 2 559,49 2,22

Analisando a Tabela 5.15 verifica-se que ndao houve uma consideravel alteracao na
massa molar e na polidispersidade das amostras secas quando comparadas a amostra timida.
Como ambas as propriedades estdo relacionadas as tensdes e deformagdes do polimero no
estado fundido, relacionam-se também com a sua reologia. Sendo assim, as condi¢des de
operacdo das secagens ndo provocaram alteracdes nessas propriedades do polimero.

No trabalho desenvolvido por Godoi (2009) o PHB apresentou valores para massa
molar entre 631 e 690.10°, sendo que a diferenca entre esses valores e os obtidos no
presente trabalho pode estar relacionada com o fato de tratar-se de um material bioldgico,

que tem suas caracteristicas alteradas de acordo com variagdes no processo de obtengao.
5.4.5 Granulometria e distribuicio granulométrica

A determinacdo da distribui¢do do tamanho de particulas foi realizada em replicata
com a utilizacdo de peneiras da série Tyler para o PHB tmido e seco (Experimento 4 —

Planejamento 1 e Experimento 10 — Planejamento 2). Por meio da distribuicio

granulométrica (Figura 5.42) foi determinado o didmetro médio de Sauter (Tabela 5.16).
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Figura 5.42: Distribui¢do granulométrica para o PHB.

Tabela 5.16: Diametro médio de Sauter.

Amostras dp(um)

PHB tmido 338+16
PHB seco Planej. 1 289 +3

PHB seco Planej. 2 287 +£5

Com base nos resultados apresentados verificou-se que o tamanho das particulas
praticamente ndo apresentou alteragdes para o PHB seco nas diferentes condi¢des (seco
Planejamentol e Planejamento 2). Em relacdo ao PHB umido, foi possivel constatar uma
pequena diminuicdo do didmetro médio de Sauter para as amostras secas.

Conforme exposto anteriormente, com relagdo ao tamanho das particulas utilizadas
por Godoi (2009), constata-se uma diferenga significativa na granulometria do material,
pois o didmetro médio do PHB umido naquele trabalho era em torno de 0,8 mm. Atribui-se

essa diferenca as condicdes de producdo do polimero.
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5.4.6 Analise do PHB em microscopio eletronico de varredura (MEYV)

Por meio da microscopia eletronica de varredura foi possivel verificar a morfologia
das particulas de PHB antes e apds o processo de secagem, sendo que as mesmas estao

apresentadas nas figuras a seguir.
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Figura 5.43: Amostra do PHB umido.
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Figura 5.44: Amostra do PHB seco do Planejamento 1, Experimento 4 (T,,: 55 °C, P: 450 W).
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Figura 5.45: Amostra do PHB seco do planejamento 2, Experimento 10
(Tar: 62°C, P: 300 W, P: 150 W).
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Observando as Figuras 5.43 a 5.45 e comparando os resultados obtidos para o PHB
umido e para as amostras secas, apds passarem pelo processo de secagem em LFPR com
aplicacdo de micro-ondas, ndo se identificam diferencas em sua morfologia. O que se
constata, bem como relatado por Godoi (2009), é a presenca de algumas particulas
extremamente finas no PHB imido (amplia¢do de 50 X), enquanto que para o material seco

isso ndo ocorre, uma vez que as mesmas foram arrastadas para o ciclone durante a secagem

e perdidas entdo, por elutriacdo.

5.5 Avaliacao das propriedades dielétricas

Ap6s a realizagdo do procedimento descrito no item 4.7, obteve-se os resultados
para as medidas de propriedades dielétricas do PHB tmido e seco na cavidade ressonante,
apresentados na Tabela 5.17. O PHB umido utilizado nesta andlise foi caracterizado por
possuir um conteddo de umidade total de 31,25 % (b.u.), o que inclui 4gua e solvente. Ja o
PHB seco corresponde as amostras obtidas apds a secagem nas condi¢des do Experimento 4
— Planejamento 1, ou seja, 55 °C para a temperatura do ar e 450 W de poténcia de micro-
ondas aplicada, apés 20 min iniciais de secagem convectiva a 90 °C. As amostras de PHB

seco apresentavam um conteido de umidade total de 0,38 % (b.u.).

Tabela 5.17: Propriedades dielétricas do PHB (5,7 GHz, 20 °C).

€' (média £ desvio médio) &" (média & desvio médio)
PHB timido 4,69 + 0,02 0,42 £0,015
PHB seco 1,79 £0,02 0,008 + 0,0005

A partir dos resultados obtidos nas andlises pode-se observar que tanto a amostra do
PHB tumido quanto a do seco apresentaram baixos valores para a permissividade e para o
fator de perda, implicando em um baixo potencial para utilizar a energia de micro-ondas.
Esses valores encontram-se na mesma ordem de grandeza que os reportados para o
polietileno em Marsaioli (1991). Conforme Tang et al. (2002) plasticos sdo materiais

comumente caracterizados por terem baixos valores para as propriedades dielétricas, sendo
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que em funcdo desta caracteristica a realizacdo dessas andlises ndo deve ser feita no
equipamento com sonda coaxial de extremidade aberta.

As Figuras 5.46 e 5.47 apresentam os resultados obtidos para a andlise das
propriedades dielétricas utilizando o método da sonda coaxial com extremidade aberta para
a 4gua e para o solvente, respectivamente. Este procedimento de varredura para diferentes
frequéncias ¢ realizado para verificar também as propriedades dos liquidos nas frequéncias

utilizadas industrialmente (915 e 2450 MHz).
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Figura 5.46: Andlise das propriedades dielétricas da dgua, temperatura 25 °C.
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Figura 5.47: Anélise das propriedades dielétricas do solvente, temperatura 25 °C.
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Foi verificado que tanto para a dgua quanto para o solvente em questdo, a
permissividade apresentou comportamento ligeiramente decrescente, enquanto que o fator
de perda apresentou comportamento crescente, para a faixa de frequéncia analisada,
estando este comportamento de acordo com o relatado na literatura (NITZ, 1998).

Os valores obtidos para as propriedades dielétricas na frequéncia aproximada de 5,8

GHz (frequéncia utilizada no processo de secagem) encontram-se na Tabela 5.18.

Tabela 5.18: Propriedades dielétricas dos liquidos (5,79 GHz, 25 °C).

&' (média + desvio médio) ¢&"” (média + desvio médio)
Agua 71,79 + 0,08 19,54 +0,27
Solvente 4,72 £ 0,01 0,08 £ 0,05

Com relac@o aos valores apresentados, a permissividade e o fator de perda obtido
para a agua na frequéncia de 5,79 GHz diferem dos resultados para a frequéncia de 2,45
GHz (¢' =77,2 e & = 9,11). No trabalho realizado por Marsaioli (1991) foram relatados os
valores de ¢’ =76,7 e de tan 6 = 0,157, ou seja, &” = 12,04 para dgua na frequéncia de 2,45
GHz, significando que na secagem por micro-ondas na frequéncia maior, desconsiderando
outros fatores, o produto tende a dissipar mais energia do que na frequéncia menor. Por
outro lado, para liquidos apolares, como € o caso do solvente que compde o conteudo de
umidade do polimero PHB, juntamente com a 4dgua, o que se observa é um comportamento
diferente, os baixos valores de permissividade e do fator de perda estdo relacionados a sua
caracteristica apolar, o que faz com que o potencial de secagem do PHB com a aplicagdo de
micro-ondas esteja intimamente relacionado com o conteido de dgua do produto umido.
Gadani e Vyas (2008) relataram baixos valores para as propriedades dielétricas do solvente
apolar tetra cloreto de carbono, &' =2,2 e ¢" = 0,08, na frequéncia de 5,65 GHz,
comparativamente aos valores da literatura, também baixos, de ¢’ =2,17 e ¢” = 0,0087, na
frequéncia de 2,5 GHz (MEREDITH, 1998). Conforme exposto anteriormente no item 4.7,
¢ sabido que o percentual correspondente a 4gua na umidade do PHB € 4 vezes superior ao
percentual correspondente ao solvente (GODOI, 2009). Sendo este resultado de grande
relevancia, pois demonstra a potencialidade da aplicagdo de micro-ondas na secagem de

PHB.
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Comparando-se os valores obtidos para as amostras de PHB umida e seca (Tabela
5.17) constata-se uma diferenga entre ambos, sendo a mesma atribuida ao contetido de
umidade dessas amostras. Infere-se que, conforme exposto anteriormente, o fato da
umidade da amostra ser composta principalmente de dgua faz com que o material dmido
tenha maior habilidade em fazer uso da radiagdo micro-ondas para acelerar o processo de
secagem, ou seja, quanto maior a umidade, maior energia serd absorvida pelo material
(VENKATESH; RAGHAVAN, 2004). Nitz (1999) realizou a secagem de macarrdo com
aplicacdo de micro-ondas e verificou que maiores fatores de perdas eram observados para
maiores conteidos de umidade do macarrdo, comportamento atribuido ao fato de a dgua
desempenhar fator preponderante nesta grandeza, em vista de sua caracteristica polar.

Com relag@o aos valores obtidos para as amostras de PHB os mesmos mostraram-se
coerentes € com baixos desvios em torno do valor médio. Entretanto, ressalta-se que para
ter-se uma maior confiabilidade dos valores obtidos deveriam ser utilizados tubos
calibrados de quartzo ou de vidro de baixa perda como o borosilicato, com dimensoes
adequadas para uso na cavidade ressonante (VENKATESH, 1996). Devido a dificuldade de
obter esses tubos, optou-se por realizar a caracterizacdao usando tubos de teflon, o que pode
gerar pequenas incertezas nas medidas dos didmetros. Ressalta-se ainda que para
frequéncias elevadas, qualquer pequena diferenca pode afetar os resultados.

Ao relacionar os resultados obtidos nas andlises das propriedades dielétricas com os
obtidos para a cinética de secagem, verifica-se que a aplicacdo de micro-ondas justifica-se
devido ao fato do PHB umido possuir elevado conteido de umidade sob a forma de dgua.
Conforme apresentado acima, a presenga de dgua na estrutura do material imido faz com
que o uso da radiagdo de micro-ondas durante a secagem seja mais efetivo, pois a 4gua tem
maior potencial de armazenar e dissipar energia na forma de calor. Os resultados da
cinética de secagem para os Planejamentos 1 e 2 apresentados, corroboram com esta
informacao. Nos instantes iniciais da secagem, quando o material possuia maior conteido
de umidade sob a forma de dgua foi possivel acelerar o processo de secagem com a
aplicacdo da radiagcdo, se comparados com os resultados da secagem sem aplicagdo de
micro-ondas nos 20 min iniciais. Entretanto, nos Planejamentos 1 e 2 a reducdo do tempo

de secagem em relacdo a operagdo puramente convectiva foi a mesma (25 %), devido a
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necessidade de atingir-se um contetido de umidade muito baixo para o PHB seco (< 0,5 %,

b.u.)

5.6 Avaliacao da eficiéncia energética da secagem

5.6.1 Planejamento 1

Neste item sdo apresentados os resultados sobre a eficiéncia energética da secagem
de acordo com os fundamentos e métodos descritos anteriormente.

Para a obtencdo do calor especifico do PHB seco (cns) foram utilizados os
resultados das andlises de DSC. O valor obtido foi 0,449 kJ/kg.K para a faixa de
temperatura de 24,7 a 50 °C. Este valor estd proximo aos valores reportados na literatura
para polimeros como o polietileno de alta e de baixa densidade, na faixa de 0,55 a 0,7
kJ/kg. K (MSPC, 2012).

No cdlculo da poténcia requerida para aquecer o material considerou-se sua
temperatura no interior do secador igual a temperatura de saida do ar de secagem. Essa
aproximacao foi feita com base em experimentos de secagem com o acompanhamento da
temperatura no interior do secador. Nestes experimentos, que foram realizados com a
utilizacdo de um sensor de fibra Optica, verificou-se que esta se aproximava da temperatura
do ar na saida do secador, principalmente apds os instantes iniciais da secagem. Os
resultados desses testes preliminares encontram-se no Apéndice C.

Analisando os resultados verificou-se que a poténcia requerida para aquecer o PHB
apresentou valores bastante baixos e, em alguns casos negativos. Esse comportamento
ocorreu devido a dois fatores. No inicio da secagem a temperatura de saida do ar
(considerada igual a temperatura do PHB no secador) diminuiu, pois o PHB atingia a
temperatura de bulbo timido do ar de saida da secagem (Apéndice C). Ap0s esse periodo,
os valores negativos se devem a variacdo do calor especifico do PHB conforme o contetido
de umidade, uma vez que este diminui com a diminui¢do do conteido de umidade. Um
exemplo deste calculo com resultados negativos € apresentado no Apéndice D, para o
Experimento 1. Devido a esse comportamento, a poténcia necessidria para aquecer O

material foi considerada desprezivel no cdlculo da eficiéncia energética.
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Os valores de Preq evaps Pars Pmw € Proral foram obtidos para cada intervalo de tempo
para os quais foram feitas as amostragens no secador, resultando em valores discretos e nao
de fato instantineos de eficiéncia energética. Na Tabela 5.19 tem-se um exemplo das
poténcias e consequentes valores para as eficiéncias energéticas calculadas para o

Experimento 1.

Tabela 5.19: Parametros para cdlculo de eficiéncia energética e resultados para
a eficiéncia em cada intervalo - Experimento 1.
t U Preq evap Par me Ptotal

(min) @Gbu) (KIS (Is) (kIfs) (s) =Prge/Poa
0a5 306ai€2727 0,163 0369 O 0402 0441
Sa 10 2727a626,16 0051 (369 O 0402 (33
102t 20 26,1616 2585 0,007 o369 O 0402 019
20 até 25 25,85 at6 16,05 0388 (139 0242 0432  (gs4
25até 30 16,05 até 15,14 0,032 (10p 0242 0344 (090
30at635 15,14a6 11,59 0,116 (g0 0242 0305 (364
35a645 11,59a62,09 0,134 (46 0242 0284 (45
45a1660 2,09a6 1,72 0,003 031 0242 0270 (011
60até75 1,72a6 1,02 0,006 003 0.242 0263 o]

75a690 1,02a6095 0001 (gp3 0242 0.263 (002

Verifica-se que para aqueles intervalos de tempo em que a diminui¢do da umidade
foi mais pronunciada, a poténcia requerida para evaporacao foi maior, conforme esperado.
Até os 20 min do processo a eficiéncia diminuiu; lembrando que nesse periodo a secagem
foi apenas convectiva . No intervalo de tempo correspondente ao inicio da aplicacdo da
radiagdo micro-ondas (20 a 25 min) a efici€ncia energética aumentou significativamente
(de 0,019 para 0,884), pois o conteido de umidade retirado foi maior, comparado ao
periodo anterior. Ap0s o inicio da aplica¢do de micro-ondas o comportamento da eficiéncia
ndo foi apenas decrescente, como na secagem apenas convectiva.

Na Tabela 5.20 tem-se os valores da eficiéncia energética para cada intervalo e para
cada experimento do Planejamento 1. Pode-se verificar que para todos os experimentos, no

periodo em que a secagem ocorre a taxa decrescente, ou seja, a partir dos 45 min, a
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eficiéncia energética da secagem apresentou baixos valores. Conforme discutido no item
5.2.4, durante grande parte deste periodo a retirada de umidade foi bem pequena, entretanto
o processo foi conduzido até os 90 min para que fosse possivel atingir o nivel de contetido

de umidade indicado para o PHB (< 0,5 % b.u.) para algumas condi¢des experimentais.

Tabela 5.20: Eficiéncia energética em cada intervalo para cada
experimento — Planejamento 1.
t(min) Exp.1 Exp.2 Exp.3 Exp.4 Exp.5 Exp.6 Exp.7

Oaté5 0,441 0,798 0,491 0,284 0,546 0,602 0,497
Sat¢ 10 0,138 0,398 0,034 0,578 0,050 0,227 0,360
10 at¢ 20 0,019 0,035 0,068 0,154 0,047 0,162 0,021
20até 25 0,884 0,394 0,187 0,302 0,449 0,014 0,496
25 até¢ 30 0,090 0,022 0,988 0,259 0,240 0,366 0,133
30até 35 0,364 0,321 0,058 0,173 0,350 0,182 0,262
35até45 0,452 0,155 0,149 0,066 0,252 0,227 0,277
45at¢ 60 0,011 0,015 0,074 0,009 0,011 0,062 0,039
60 at¢ 75 0,021 0,002 0,014 0,002 0,012 0,004 0,005
75 at¢ 90 0,002 0,008 0,005 0,005 0,013 0,003 0,005

Visando analisar a eficiéncia instantinea e média, conforme indicado em Kudra
(2004), optou-se por utilizar os resultados da cinética de secagem do PHB ajustados pelo
modelo semi-empirico de Page para trabalhar com uma fun¢@o continua. Com os resultados
do ajuste para cada experimento, calculou-se a variacdo do contetido de umidade durante a
secagem, utilizando os mesmos para os novos cdlculos de eficiéncia energética em
intervalos de 1 min. No Apéndice E tem-se um exemplo do procedimento de célculo
adotado, para o Experimento 4.

Com base nessa metodologia foram construidas as curvas das Figuras 5.487 e 5.49
para a eficiéncia energética instantanea dos experimentos do Planejamento 1. Observa-se
que a eficiéncia aumenta rapidamente no periodo inicial da secagem. Durante o periodo
inicial, em que a secagem ocorre a taxa constante, a eficiéncia energética atinge valores
maximos, tendo-se a operacdo comandada pelas condi¢des externas do processo. A partir

dos 45 min de secagem, periodo em que a secagem passa a ocorrer a taxa decrescente, e
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assim € comandada pelas condi¢des internas do processo (ex: estrutura interna do produto),

observam-se baixos valores para a eficiéncia energética.
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Figura 5.48: Eficiéncia energética instantinea para Experimentos 1, 2, 3 e 4.
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Figura 5.49: Eficiéncia energética instantanea para
Experimentos 5, 6 e 7 (ponto central).
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Na Figura 5.48 verifica-se que os maiores valores de eficiéncia energética foram
obtidos durante o periodo inicial das secagens dos Experimentos 2 e 4. Para este periodo,
que compreende os primeiros 20 min do processo, esperava-se que o comportamento da
eficiéncia energética fosse muito préximo para todos os experimentos, uma vez que a
secagem € somente convectiva, com ar de secagem na temperatura de 90 °C, sem aplicagdo
de micro-ondas e em todas as condi¢des de operacdo constantes. Infere-se que houve
diferenca nos resultados nesse periodo, devido a instabilidade dindmica do leito de
particulas de PHB nos instantes iniciais da secagem. Conforme j4 mencionado
anteriormente no item 5.2.3 (resultados referentes a elutriagdo de particulas) verificou-se
que a elutriacdo ocorreu predominantemente no inicio da secagem (até 40 min), devido ao
excesso de umidade superficial presente no PHB causando instabilidades e diferencas
dindmicas entre os experimentos. Ainda, o PHB umido referente aos Experimentos 2 e 4
tinha conteudo inicial de umidade de 31,7 e 32,5 % (b.u.), enquanto que o PHB dos
Experimentos 1 e 3 tinha 30,6 e 30,8 % (b.u.), respectivamente. Embora a diferenca seja
pequena, pode proporcionar alteracao na dindmica do processo de secagem e na cinética da
secagem no inicio do processo.

De acordo com a Figura 5.49, para os experimentos correspondentes ao ponto
central observou-se que estes apresentaram comportamento semelhante durante todo o
processo, o que demonstra a reprodutibilidade do processo de secagem nesses ensaios.

Por meio dos resultados apresentados em ambas as figuras observou-se uma
modificagdo no perfil do comportamento da eficiéncia energética instantdnea em dois
momentos da secagem, um a partir da aplicacdo da radiacdo micro-ondas (20 min) e outro
em torno dos 30-35 min do processo. Essa modificacdo no perfil da eficiéncia energética
estd relacionada com a aplicagdo da radiacdo micro-ondas. De acordo com o exposto no
item 5.2.1 referente a anélise estatistica dos resultados do Planejamento 1, verificou-se que
o efeito da varidvel poténcia de micro-ondas foi mais pronunciado para a resposta contetido
de umidade final do PHB. E possivel relacionar os resultados do efeito da aplicacdo da
radiacao de micro-ondas com os resultados da eficiéncia energética, uma vez que o perfil
da eficiéncia energética apresentou comportamento semelhante para todos os experimentos

a partir do inicio da aplica¢do de micro-ondas.
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Para todos os experimentos, ao iniciar-se a aplicagdo de micro-ondas, aos 20 min do
processo, a eficiéncia energética diminuiu consideravelmente, estando isto relacionado ao
fato de a poténcia fornecida pelo sistema aumentar. Apesar de ajustar-se o controlador da
temperatura do ar de secagem a partir dos 20 min em menores valores (ex: para o
Experimento 5 ajustou-se de 90 °C para 45 °C), a temperatura selecionada s6 € atingida
apos cerca de 10 a 15 min. Estes resultados de monitoramento dos pardmetros da secagem
foram apresentados anteriormente no ifem 5.2.3.

Constatou-se que este comportamento fez com que a poténcia fornecida pelo
sistema (ar de secagem + radiacdo micro-ondas) fosse maior durante o intervalo de 20 a 30-
35 min, quando comparada com a poténcia fornecida apds este periodo de secagem. A
partir dos 30-35 min, quando temperatura do ar de secagem aproximava-se do valor
ajustado no controlador, a poténcia fornecida pelo sistema (ar de secagem + radiacdo
micro-ondas) era menor e devido a isso os valores de eficiéncia energética tenderam a
aumentar novamente, conforme se observa nas Figuras 5.48 e 5.49.

De acordo com o apresentado anteriormente na Revisdo Bibliogrdfica (Equacdo
3.22), se a eficiéncia energética instantanea for integrada tem-se a eficiéncia energética
média em um determinado intervalo de tempo, equivalente a determinada faixa de umidade.

Para o célculo da eficiéncia energética média durante os 90 min do processo de
secagem fez-se uso dos resultados apresentados nas Figuras 5.48 e 5.49 e do software
OriginPro 8.5. Esse software possui uma ferramenta que possibilita a integracdo numérica
de um conjunto de dados, utilizando a regra dos trapézios, podendo-se optar pela escolha do
célculo da drea matematica (soma algébrica dos trapézios) ou da drea absoluta (soma dos
valores absolutos dos trapézios), sendo que para este trabalho calculou-se a darea

matematica. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 5.21.
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Tabela 5.21: Resultados para eficiéncia energética.

Eficiéncia energética média

Exp. 1 0,132
Exp. 2 0,125
Exp. 3 0,119
Exp. 4 0,120
Exp. 5 0,121
Exp. 6 0,124
Exp. 7 0,126

De acordo com a Tabela 5.21 verifica-se que os valores foram muito préximos uns
dos outros, o que dificulta uma anélise comparativa. O Experimento 1 foi o que apresentou
maior eficiéncia energética média, sendo que para este experimento as condi¢des
experimentais foram as mais brandas (correspondente a 35 °C e 250 W), o que significa que
a energia fornecida pelo sistema era menor. Entretanto, para este experimento ndo foi
possivel atingir o conteido de umidade para a amostra seca conforme especificado para o

PHB (< 0,5 %); a umidade final nesse ensaio foi 0,95 % (b.u.)

5.6.2 Planejamento 2

Para os célculos da eficiéncia energética dos experimentos correspondentes ao
Planejamento 2, tomou-se como base os procedimentos e consideragdes realizados nos
célculos do Planejamento 1. De acordo com o verificado para o Planejamento 1, utilizando
os resultados da cinética de secagem e os valores do ajuste do modelo semi-empirico de
Page, a andlise do comportamento da efici€éncia energética se tornou mais evidente. Foram
realizadas andlises para os Experimentos I, 8 e 10, correspondentes aos pontos extremos
(Tor: 35°C, P: 200 W, P: 75 W; T,,: 55 °C, P: 400 W, P: 225 W) e um ponto axial (T,,: 62
°C, P: 300W, P: 150 W) do planejamento experimental. Para estes experimentos foram
obtidos os seguintes contetidos de umidade final: 1,62; 0,47 e 0,39 % (b.u.),

respectivamente.
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Figura 5.50: Eficiéncia energética instantanea para Experimentos 1, 8 e 10.

Na Figura 5.50 observa-se que para todos os experimentos a eficiéncia energética
aumenta nos instantes iniciais. Quando a secagem atingia o tempo de 30 min, e o nivel da
poténcia de micro-ondas aplicada era diminuido, constatou-se uma modifica¢do no perfil da
eficiéncia energética, sendo observado um aumento da eficiéncia energética, seguido de
uma gradual diminui¢do. O aumento da eficiéncia estd relacionado com a diminui¢do da
poténcia fornecida pelo sistema, que ocorre no tempo de 30 min. Enquanto que a
diminui¢do da eficiéncia esta relacionada com periodo em que a secagem passa a ocorrer a
taxa decrescente, quando torna-se mais dificil remover a umidade.

Os maiores valores de eficiéncia energética foram obtidos para o Experimento 1,
que corresponde ao uso dos menores niveis de temperatura do ar de secagem e poténcia da
radiagdo micro-ondas. Pode-se relacionar este comportamento ao fato de um maior
percentual da poténcia fornecida pelo sistema ser utilizado para remover a umidade. Para
este mesmo experimento obtiveram-se valores mdximos de eficiéncia quando a poténcia de
micro-ondas passou de 200 para 75 W, no tempo de 30 min.

Os resultados do cdlculo da eficiéncia energética média durante os 90 min do

processo de secagem utilizando o software OriginPro 8.5 encontram-se na Tabela 5.22.

136



Tabela 5.22: Resultados para eficiéncia energética.

Eficiéncia energética média

Exp. 1 0,305
Exp. 8 0,108
Exp. 10 0,122

De acordo com os valores apresentados na tabela verifica-se que o Experimento 1
apresentou maior valor para a eficiéncia energética média, enquanto que para os
Experimentos 8 e 10 nao houve diferenca tdo pronunciada. Salienta-se, entretanto, que

nesse caso a umidade final fo1 alta, de 1,62 % ap6s 90 min de processo

5.7 Consideracoes Gerais — Planejamento 1 e 2

O uso da tecnologia de secagem combinando a aplicacdo da radiacdo micro-ondas
com convecg¢do por ar quente no LFPR para o PHB apresentou um aumento da perda de
umidade, acelerando esta operacdo, quando comparada a secagem puramente convectiva
em LFPR realizada por Godoi (2009).

As Figuras 5.51 a 5.53 apresentam a cinética e a taxa de secagem de experimentos
referentes ao ponto central dos Planejamentos 1 e 2. Verifica-se que o experimento
referente ao Planejamento 2 apresentou uma cinética de secagem um pouco mais acentuada
nos instantes iniciais do que o experimento referente ao Planejamento 1, fato este atribuido

a aplicacao de micro-ondas desde o inicio da secagem.
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Figura 5.51: Cinética de secagem para experimentos referentes ao Planejamento 1 -
Experimento 6 (T,,: 45 °C, P: 350 W) e Planejamento 2 - Experimento 17
(Tar: 45°C, P: 300 W, P: 150 W).
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Figura 5.52: Taxa de secagem para experimentos referentes ao Planejamento 1 -
Experimento 6 (T,,: 45 °C, P: 350 W) e Planejamento 2 -
Experimento 17 (T,,: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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Figura 5.53: Taxa de secagem para experimentos referentes ao Planejamento 1 -
Experimento 6 (T,,: 45 °C, P: 350 W) e Planejamento 2 -
Experimento 17 (T,,: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).

Quando comparados os resultados da taxa de secagem verifica-se que o valor para a
taxa constante do Planejamento 2 foi maior, sendo que para este planejamento o periodo de
secagem a taxa constante também caracterizou-se por ter menor duracao.

As Figuras 5.54 e 5.55 apresentam a cinética de secagem dos experimentos que
geraram os menores conteidos de umidade para o Planejamento 1 e 2, sendo estes,

Experimentos 4 e 10, respectivamente.

139



35 — 7T T r T r T T T ~ T ~ T ~ T " 1
o
] ® PIanej.1-exp.4Tar: 55 C,P:450 W
30 b i o i
0  Planej. 2 - exp. 10 Tar: 62 C,P:300W,P: 150 W
- O
o5 8 1
—~ 20 | o @ 4
=3
e}
215} . ]
s ] | e
10 | §
®
=)
5} - _
0 " 1 " 1 " 1 " 1 % 1 " $ " 1 $ 1 " == "
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
t (min)

Figura 5.54: Cinética de secagem para experimentos referentes ao Planejamento 1 -
Experimento 4 (T,.: 55 °C, P: 450 W) e Planejamento 2 -
Experimento 10 (T,,: 62 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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Figura 5.55: Cinética de secagem para experimentos referentes ao Planejamento 1 -
Experimento 4 (T,.: 55 °C, P: 450 W) e Planejamento 2 -
Experimento 10 (T,,: 62 °C, P: 300 W, P: 50 W).

Os resultados obtidos para estas cinéticas de secagem revelaram que ambas
condi¢Oes experimentais resultaram em um PHB seco com valores muito préximos para o
conteddo de umidade final (0,38-0,39 % b.u.). Nas Figuras 5.54 e 5.55 verifica-se que estas
condi¢des experimentais, embora bem diferentes, proporcionaram também a obten¢do de
um comportamento similar para a cinética de secagem durante todo o decorrer dos
experimentos.

Nas andlises de caracterizacdo do PHB tmido e seco verificou-se que o processo de
secagem em LFPR com aplica¢do de micro-ondas ndo provocou alteracdes relacionadas as
propriedades fisicas do material.

Com os resultados da eficiéncia energética pretendia-se comparar o desempenho do
equipamento para diferentes condi¢des de operacdo. Entretanto, para os processos
conduzidos neste trabalho, em escala de laboratério, verificaram-se valores muito préximos
uns dos outros e alguns baixos, menores que 20 %. No caso de operagdo em escala piloto
ou industrial, espera-se que ocorram maiores diferencas entre os resultados para diferentes

condi¢des de processo.
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Fazendo uso dos dados reportados por Godoi (2009) ndo foi possivel realizar a
andlise energética do processo de secagem convectiva do PHB para comparar com os
resultados deste trabalho. Entretanto, foram realizadas algumas aproximagdes com os
resultados apresentados neste trabalho para ter-se uma projecdo da ordem de grandeza da
eficiéncia energética para a secagem convectiva sem aplicagdo de micro-ondas. Ressalta-se
que a secagem realizada por Godoi (2009) tinha duracdo de 120 min. Considerando que a
energia necessdria para evaporar a dgua presente no PHB seja a mesma que para secar uma
amostra de 32,5 a 0,38 % (b.u.) (193,3 g de dgua evaporada), sdo necessarios 344,8 kJ. Para
o cdlculo da energia gasta para aquecer o ar de secagem levou-se em conta os valores para
aquecer o ar como nos instantes iniciais (0 a 20 min) do Planejamento 1 para 120 min, ou
seja, seriam necessdrios 3276 kJ em 120 min de processo. Tem-se, portanto, que a
eficiéncia energética para secagem puramente convectiva € de 10,5 %, valor este menor que
os resultados obtidos com a secagem em LFPR com aplica¢do de micro-ondas.

Com excecdo do Experimento 1 do Planejamento 2, em que se obteve maior
eficiéncia energética média (0,305), todos outros experimentos apresentaram valores
préoximos, que variaram de 0,108 a 0,132. O resultado de maior eficiéncia energética nao
estd necessariamente relacionado com a melhor condi¢do para se realizar a secagem, pois é
muito importante que se relacionem também os resultados obtidos com as caracteristicas do
produto final. Neste caso, por exemplo, o uso de tais condi¢cdes proporcionou a obtencdo do
PHB seco com conteido de umidade de 1,62 % (b.u.), o que ndo estd de acordo com o
exigido pela industria (< 0,5 %, b.u.) para um pos-processamento satisfatorio.

Com base nos resultados pode-se afirmar que as operacdes foram dispendiosas, o
que ja foi reportado na literatura quando se trabalha com secagens em batelada e uso de ar
quente (LIMA, 1995). Enfatiza-se que ndo foram considerados os gastos com o0s
equipamentos periféricos e a eficiéncia de conversdo da energia elétrica em micro-ondas.
Strumillo (1986) reporta que o uso de secadores convectivos que operam com fornecimento
continuo de ar apresenta eficiéncia energética em torno de 0,20 (20 %), devido a grande
quantidade de ar ndo saturado que € perdido, principalmente na fase final da secagem.

Na literatura encontram-se alguns trabalhos que relatam a efici€éncia energética da
operacdo de secagem. Vieira (2006) verificou que a eficiéncia energética da secagem

convectiva de papel reciclado em escala laboratorial variou entre 9,05 e 18,69 % para as
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condicdes analisadas. Os maiores valores de eficiéncia foram obtidos para as condig¢des
operacionais mais brandas, ou seja, baixos valores de temperatura e velocidade do ar de
secagem.

No trabalho realizado por Grabowski et al. (2002) a eficiéncia energética média para
secagem de uva variou entre 0,22 e 0,83, sendo que os maiores valores foram obtidos para a
operacao com aplicacdo da radiacdo micro-ondas a vacuo, quando comparados aos valores
da secagem convectiva com aplicagdo de micro-ondas. De acordo com esta pesquisa €
possivel afirmar que a secagem utilizando micro-ondas e ar quente foi mais dispendiosa em
termos energéticos que a secagem a vicuo combinada com micro-ondas.

O comportamento verificado neste estudo, observando-se as Figuras 5.48 5.49 e
5.50, é semelhante ao apresentado por Polat, Douglas e Crotogino (1987) apud Kudra
(2004) para secagem de papel. Observou-se que a efici€ncia energética instantdnea para a
secagem do papel também aumentou rapidamente nos instantes iniciais, atingindo um valor
maximo proximo de 0,6. Entretanto, quando se iniciou o segundo periodo da secagem a
eficiéncia diminuiu rapidamente, pois a remog¢do da umidade passou a ser controlada pela
transferéncia interna de umidade. Segundo os autores, melhores resultados poderiam ser
alcancados se reduzissem a vazdo do ar de secagem e aumentassem sua temperatura.

Os baixos valores para a eficiéncia energética instantanea no periodo de secagem do
PHB a taxa decrescente também estdo relacionados com a diminuicdo do conteddo de
umidade do material e suas propriedades dielétricas. De acordo com os resultados obtidos
para as propriedades dielétricas do PHB (ifem 5.5), as amostras secas sdo caracterizadas por
possuirem menores valores para a permissividade e para o fator de perda. Desta forma, o
material Umido tem maior habilidade em fazer uso da radiacdo micro-ondas para acelerar o
processo de secagem, ou seja, quanto maior a umidade, mais energia € absorvida e emitida
na forma de calor pelo material.

Levando em consideracdo aqueles experimentos em que se obteve o conteudo de
umidade exigido para o PHB seco, sendo estes: Planejamento 1 - experimentos 2, 4, 5 e 6;
Planejamento 2 - experimentos 8 e 10, pode-se verificar que as eficiéncias energéticas
caracterizaram-se por serem até 19 % maiores que a eficiéncia estimada para a secagem
convectiva sem aplicagdo de micro-ondas (0,105). Entretanto, devido aos resultados serem

proximos, ndo foi possivel identificar diferencas significativas entre a secagem com
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aplicacdo de micro-ondas desde o inicio do experimento ou somente a partir dos 20 min de
processo. Esses resultados estao relacionados com o fato de o PHB precisar ser seco até um
conteddo de umidade extremamente baixo, 0 que acarreta em gasto de energia na etapa
final da secagem, influenciando negativamente a efici€éncia energética. As vantagens, que
poderiam ser maiores devido a aplicagdo de micro-ondas durante o periodo inicial da
secagem, acabam sendo minimizadas devido a necessidade de atingir um conteido de

umidade muito baixo.
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6 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

6.1 Conclusoes

De acordo com o proposto no inicio deste projeto, foi possivel realizar a secagem do
biopolimero PHB em leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) com a aplica¢do de micro-
ondas. Baseando-se nos resultados apresentados e discutidos anteriormente, € possivel
concluir que:

- Com base nos resultados do Planejamento 1, em que a radiacdo foi aplicada apds
20 min de secagem convectiva a 90 °C verificou-se que foram obtidos valores na faixa de
0,38-0,95 % (b.u.) para o contetido de umidade do PHB seco, para um tempo fixo de 90
min de secagem. Por meio da anélise estatistica dos resultados, verificou-se que o efeito da
poténcia de micro-ondas aplicada foi mais pronunciado para o conteudo final de umidade
do PHB. Com relacdo a elutriacdo de particulas, a mesma ocorreu predominantemente no
inicio da secagem (até 40 min), o que foi atribuido ao excesso de umidade superficial
presente no PHB, o que resultou em uma instabilidade dinAmica do processo. Os resultados
para a cinética de secagem apresentaram um periodo a taxa constante que durou entre 35 e
45 min da secagem, seguido de um periodo de taxa decrescente;

- Com base nos resultados do Planejamento 2, em que a radiacao foi aplicada desde
o inicio da secagem, verificou-se que foram obtidos valores na faixa de 0,39-1,62 % (b.u.),
para 90 min de processo. Na andlise estatistica dos resultados os efeitos da temperatura do
ar de secagem e da poténcia de micro-ondas aplicada no segundo estdgio da secagem (a
partir dos 30 min) foram mais pronunciados para a resposta umidade final. Com relacdo a
elutriagdo de particulas, esta foi maior até os 20 min da secagem, pois a aplicacdo de micro-
ondas desde o inicio da operacdo proporcionou a aceleracdo da retirada da umidade nestes
instantes iniciais, deixando a dindmica do processo mais estdvel, e a elutriagdo menos
evidente. Por meio das curvas de secagem verificou-se que a taxa de secagem constante
durou 35 min, ocorrendo apds a predominancia de um periodo de taxa decrescente, o qual
permaneceu até o final da secagem. Desta forma evidenciou-se que o PHB submetido as
condi¢des do Planejamento 2 secou mais rapidamente nos instantes iniciais que a maioria

das amostras referentes ao Planejamento 1;
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- Por meio das isotermas de dessor¢ao do PHB timido nas temperaturas de 40, 50 e 60
°C, estimou-se o calor isostérico integral de dessor¢do (Qy) em fun¢do do conteido de
umidade de equilibrio, para a temperatura de 60 °C. O valor mdximo do calor isostérico de
dessorcao foi 126 kJ/mol, diminuindo apds com o aumento do contetido de umidade;

- As isotermas para o PHB seco (Experimento 4 — Planejamento 1 e Experimento 10 -
Planejamento 2) apresentaram valores para a umidade de equilibrio extremamente baixos
para toda faixa avaliada de umidade relativa. Desta forma, mesmo quando o PHB seco for
submetido a condi¢des de armazenamento com elevados valores de umidade relativa, tende
a ndo adsorver 4gua na sua estrutura, facilitando o armazenamento e o pds-processamento;

- Por meio das andlises térmicas realizadas (DSC e TGA) com amostras secas de
PHB (Experimento 4 — Planejamento 1 e Experimento 10 — Planejamento 2) verificou-se
que a secagem em LFPR com aplicacdo de micro-ondas nao provocou nenhuma alteracdo
na estabilidade térmica do material;

- Com relagdo as andlises de distribuicdo da massa molar e da polidispersidade das
amostras Umida e secas (Experimento 4 — Planejamento 1 e Experimento 10 — Planejamento
2) observou-se que ndo houve alteracdo considerdvel das amostras secas quando
comparadas a amostra imida.

- Com relacdo a distribuicdo do tamanho de particulas do PHB umido e seco
constatou-se uma pequena diminui¢do do didmetro médio de Sauter para as amostras secas;

- Por meio da técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) ndo se
identificaram diferengas entre a morfologia das amostras umida e secas. Observou-se a
presenca de particulas extremamente finas no PHB umido, enquanto que para o material
seco isso ndo ocorreu, uma vez que as mesmas foram arrastadas para o ciclone durante a
secagem por elutriacdo;

- Ap6s a avaliacdo das propriedades dielétricas constatou-se que a dgua presente na
umidade do PHB possui maiores valores de permissividade e fator de perda, quando
comparados aos resultados do solvente também presente na umidade do material. Desta
forma, o potencial de secagem do PHB com a aplicacdo de micro-ondas estd intimamente
relacionado com o conteido de 4dgua do produto umido. As andlises das propriedades

dielétricas do PHB tmido e seco apresentaram baixos valores, entretanto, constatou-se uma
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diferenca entre ambos, atribuida ao conteido de umidade dessas amostras, ou seja, o PHB
umido apresentou maiores valores que o PHB seco;

- A eficiéncia energética média da secagem ficou na faixa entre 10,8 e 30,5 % para
os experimentos realizados. Para a estimativa da eficiéncia energética da secagem apenas
convectiva de PHB obteve-se um resultado de 10,5 %. De um modo geral, os baixos
valores para a eficiéncia energética instantdnea no periodo de secagem do PHB a taxa
decrescente estdo relacionados com a diminui¢do do conteido de umidade do material e
suas propriedades dielétricas, pois o material dmido tem maior habilidade em fazer uso da
radiagdo micro-ondas para acelerar o processo de secagem. Dentre os experimentos em que
se obteve o conteddo de umidade exigido para o PHB seco, a eficiéncia energética foi até
19 % superior ao resultado da secagem sem aplica¢do de micro-ondas;

- Finalmente, a secagem do PHB em leito fluidizado pulsado rotativo com aplicag¢ao
de micro-ondas proporcionou a obten¢do de amostras com conteudo de umidade de acordo
com o especificado pela industria (< 0,5 %, b.u.). Os baixos resultados para a efici€ncia
energética estdo relacionados com o fato de o PHB precisar ser seco até um contetido de
umidade extremamente baixo, o que acarreta em alto gasto de energia na etapa final da

secagem

6.2 Sugestoes para trabalhos futuros

Para dar continuidade ao estudo do processo de secagem de PHB em LFPR com
aplicacdo de micro-ondas, sugere-se:

- Adaptar o equipamento de forma a poder usar o sensor de fibra dptica, a fim de
monitorar o perfil de temperatura no interior do leito durante todos os experimentos;

- Realizar anélises das propriedades dielétricas do material verificando a influéncia
de parametros como a temperatura e a densidade bulk do material;

- Caracterizar o PHB em cavidade ressonante nas frequéncias industriais de 915 e
2450 MHz, a fim de se poder predizer qual seria a absor¢ao de micro-ondas nos processos

de escala ampliada;
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- Avaliar a realizacdo do processo de secagem do PHB com aplicacdo de micro-
ondas a vacuo e também a aplicacdo da radiacdo micro-ondas no modo on-off, ou seja,
desligando-se em periodos pré-determinados a radiacado;

- Otimizar a efici€ncia energética do processo de secagem em funcdo da poténcia de
micro-ondas e temperatura do ar de secagem;

- Reaproveitar o ar de saida do equipamento de secagem, de forma que se tenha o
reciclo deste passando pelo sistema de desumidificacdo;

- A partir das informagdes do processo expostas neste trabalho, estudar a viabilidade

técnica e econdmica do processo em unidades de maior escala.
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APENDICE A

Resultados do Planejamento Experimental 1.
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Figura Al: Temperatura do ar na entrada do leito para Experimentos 1, 2, 3 e 4.
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Figura A2: Umidade relativa do ar na entrada do leito para Experimentos 1, 2, 3 e 4.
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Figura A4: Umidade relativa do ar na saida do leito para Experimentos 1, 2, 3 e 4.

167



Figura A5: Curva de secagem para Experimento 1 (7,,: 35 °C, P: 250 W).

U (%b.u

Figura A6: Curva de secagem para Experimento 2 (7, 35 °C, P: 450 W).
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Figura A7: Curva de secagem para Experimento 3 (7, 55 °C, P: 250 W).
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Figura A8: Curva de secagem para Experimento 4 (T,,: 45 °C, P: 450 W).
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Figura A9: Curvas de secagem para experimentos referentes ao
ponto central (T,,: 45 °C, P:350 W).
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APENDICE B

Resultados do Planejamento Experimental 2
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Figura B1: Temperatura do ar na entrada do leito para Experimentos 1 ao 14.
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Figura B2: Temperatura do ar na saida do leito para Experimentos 1 ao 14.
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Figura B3: Umidade relativa do ar na saida do leito para Experimentos 1 ao 14.
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Figura B4: Curva de secagem para Experimento 1 (7,,: 35 °C, P: 200 W, P: 75 W).
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Figura B5: Curva de secagem para Experimento 2 (7,,: 35 °C, P: 200 W, P: 225 W).
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Figura B6: Curva de secagem para Experimento 3 (7, 35 °C, P: 400 W, P: 75 W).
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Figura B7: Curva de secagem para Experimento 4 (T,,: 35 °C, P: 400 W, P: 225 W).

= exp.5

- [ ]
0 1 1 1 1 1 1 1 1 L
0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

t (min)

Figura B8: Curva de secagem para Experimento 5 (7,,: 55 °C, P: 200 W, P: 75 W).
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Figura B9: Curva de secagem para Experimento 6 (T,,: 55 °C, P: 200 W, P: 225 W).

35 T T T T T T T T T

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
t (min)

Figura B10: Curva de secagem para Experimento 7 (T,,: 55 °C, P: 400 W, P: 75 W).
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Figura B12: Curva de secagem para Experimento 10 (T,,: 62 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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Figura B13: Curva de secagem para Experimento 11 (T,,: 45 °C, P: 132 W, P: 150 W).
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Figura B14: Curva de secagem para Experimento 1 (7,,: 45 °C, P: 468 W, P: 150 W).
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Figura B15: Curva de secagem para Experimento 13 (T,,: 45 °C, P: 300 W, P: 24 W).

35 T T T T T T T T T

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
t (min)

Figura B16: Curva de secagem para Experimento 14 (T,,: 28 °C, P: 300 W, P: 276 W).
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Figura B17: Curvas de secagem para experimentos referentes
ao ponto central (T,,: 45 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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Figura B18: Cinética de secagem para experimentos do Planejamento 2.
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Figura B19: Ajustes do modelo linear e do modelo tedrico da difusdo para o Experimento
10 (T,= 62 °C, P: 300 W, P: 150 W).
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Figura B20: Ajustes do modelo de Page referentes ao Planejamento 2.
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APENDICE C

Durante a realizacdo dos testes preliminares para a definicdo das faixas de
temperatura do ar e poténcia de micro-ondas que seriam aplicadas nos planejamentos
experimentais acompanhou-se a temperatura bulk no interior do leito e a temperatura de
saida do ar. O monitoramento da temperatura bulk foi realizado mediante o uso de um
sensor de fibra Optica acoplado a um aparelho aquisitor (Luxtron FOT LAB Kit, M604,
Lumasense Technologies), com auxilio do software Labview 7.1. As Figuras Cl1 e C2
apresentam os resultados destes monitoramentos para dois experimentos. Na Figura C1 a
secagem foi realizada com a temperatura do ar de entrada a 60 °C e a aplicagdo de micro-
ondas foi realizada a partir dos 30 min de processo na poténcia de 150 W. Na figura C2 as
condi¢des experimentais foram ar de secagem na temperatura de 50 °C a entrada do secador

e aplicacao de micro-ondas a partir dos 30 min de processo na poténcia de 400 W.
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Figura C1: Experimento de secagem 60 °C, 150 W (ap6s 30 min).
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Figura C2: Experimento de secagem 50 °C, 400 W (ap6s 30 min).

Observando ambas as figuras percebe-se que ocorre um decréscimo da temperatura
bulk no interior do leito e da temperatura de saida do ar no inicio da secagem. Isto ocorre,
pois o PHB, embora retirado com antecedéncia do refrigerador (onde era armazenado), era
introduzido no secador a uma temperatura menor que a temperatura ambiente. Apos o
periodo inicial da secagem, quando a umidade livre € removida, o perfil de temperatura do
interior do leito assemelha-se bastante ao perfil de temperatura do ar de secagem na saida
do secador.

N3ao foi possivel utilizar esse sensor para todos os experimentos dos planejamentos
experimentais, pois o tubo de teflon usado na coleta das amostras utilizadas para determinar

a cinética de secagem comprometia o bom funcionamento do sensor.
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APENDICE D

Apresenta-se em seguida um exemplo de cdlculo da poténcia requerida para aquecer
o PHB. Verifica-se que os valores negativos sdo devidos a diminui¢do da temperatura de
saida do ar (considerada como temperatura do leito) e também devido a diminuicdo dos

valores do calor especifico do PHB com o contetido de umidade.

Tabela D1: Célculo da poténcia requerida para aquecer o material, Experimento 1

do planejamento experimental 1.

t Tsaida U CPHB
(min)  (C) (% b.u) (kJ/kg K) Preas (KI/5)

0 324 30,600 1,327

3 31,9

5 30,8 27,270 1,252 -0,00887
10 28,5 26,163 1,226 -0,00690
15 27,6

20 27,5 25,847 1,218 -0,00135
25 30,8 16,057 0,967 -0,00695
30 33,4 15,140 0,942 0,00274
35 35,5 11,593 0,838 -0,00277
40 37,5

45 39,8 2,093 0,526 -0,00693
50 41,5

55 42,9

60 43,8 1,720 0,512 0,00072
65 44,3

70 44.9

75 453 1,020 0,487 -0,00018
80 453

85 45,6

90 45,8 0,947 0,484 0,00006
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APENDICE E

Utilizando os resultados da cinética de secagem do PHB e os valores do ajuste
realizado com o modelo semi-empirico de Page (Tabela E1) para cada experimento de
secagem, calculou-se a varia¢do do conteddo de umidade a cada minuto da secagem, e por
meio desses valores obteve-se os valores da eficiéncia energética em intervalos de 1 min.
As tabelas abaixo demonstram um exemplo do procedimento de cdlculo adotado para o

Experimento 4.

Tabela E1: Pardmetros do modelo de Page, Experimento 4 do Planejamento 1.

Page n k
1,615 0,0065
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Tabela E2: Calculos realizados para eficiéncia energética instantanea do Experimento 4.

UM 0w G e e R T i adh ah pey
0 1 0,481 32,477 0,6 25,3 93

1 0,994 0,478 32,335 0,001 0,599 25,3 0,037 93 0,456 0,456 0,0819
2 0,980 0,472 32,045 0,003 0,596 253 0,076 93 0,405 0,405 0,1885
3 0,962 0,463 31,649 0,003 0,593 25,3 0,103 93 0,405 0,405 0,2548
4 0,941 0,453 31,164 0,004 0,589 253 0,124 93 0,405 0,405 0,3072
5 0,916 0,441 30,604 0,005 0,584 23,6 0,142 87 0,366 0,366 0,3880
6 0,889 0,428 29,978 0,005 0,579 23,6 0,156 87 0,366 0,366 0,4268
7 0,860 0,414 29,292 0,006 0,573 23,6 0,168 87 0,366 0,366 0,4583
8 0,830 0,400 28,554 0,006 0,567 236 0,177 87 0,366 0,366 0,4834
9 0,798 0,384 27,770 0,006 0,561 23,6 0,184 87 0,366 0,366 0,5028
10 0,765 0,369 26,945 0,006 0,555 234 0,189 87 0,366 0,366 0,5172
11 0,732 0,353 26,086 0,006 0,548 234 0,193 87 0,366 0,366 0,5268
12 0,698 0,337 25,197 0,007 0,542 234 0,195 87 0,366 0,366 0,5321
13 0,664 0,321 24,284 0,007 0,535 234 0,195 87 0,366 0,366 0,5337
14 0,631 0,305 23,351 0,007 0,529 234 0,195 87 0,366 0,366 0,5318
15 0,597 0,289 22,404 0,006 0,522 23,7 0,193 87 0,366 0,366 0,5267
16 0,564 0,273 21,448 0,006 0,516 23,7 0,190 87 0,366 0,366 0,5192
17 0,532 0,258 20,487 0,006 0,510 23,7 0,187 87 0,366 0,366 0,5093
18 0,501 0,243 19,525 0,006 0,503 23,7 0,182 87 0,366 0,366 0,4973
19 0,470 0,228 18,567 0,006 0,498 23,7 0,177 87 0,366 0,366 0,4836
20 0,440 0,214 17,617 0,006 0,492 24,5 0,171 89 0379 045 0,829 0,2067
21 0,412 0,200 16,679 0,006 0,486 245 0,165 89 0379 045 0,829 0,1995
22 0,384 0,187 15,757 0,005 0,481 24,5 0,159 89 0379 0,45 0,829 0,1919
23 0,358 0,174 14,853 0,005 0,476 245 0,153 89 0379 045 0,829 0,1839
24 0,332 0,162 13,971 0,005 0,471 245 0,146 89 0379 045 0,829 0,1758
25 0,308 0,151 13,114 0,005 0,466 299 0,138 87 0366 045 0,816 0,1689
26 0,286 0,140 12,283 0,004 0,462 29,9 0,131 87 0366 0,45 0,816 0,1604
27 0,264 0,130 11,482 0,004 0,458 299 0,124 87 0366 045 0,816 0,1520
28 0,243 0,120 10,711 0,004 0,454 29,9 0,117 87 0366 0,45 0,816 0,1436
29 0,224 0,111 9,973 0,004 0,450 299 0,110 87 0366 045 00816 0,1353
30 0,206 0,102 9,267 0,003 0,447 34 0,103 58 0,193 0,45 0,643 0,1604
85 0,000 0,004 0,386 6,93.10° 0,407 57,3 0,000 55 0,172 045 0,622 0,0003
86 0,000 0,004 0,385 594.10° 0,407 57,3 0,000 55 0,172 045 0,622 0,0003
87 0,000 0,004 0,384  508.10° 0,407 57,3 0,000 55 0,172 045 0,622 0,0002
88 0,000 0,004 0,383  435.10° 0,407 57,3 0,000 55 0,172 045 0,622 0,0002
89 0,000 0,004 0,382  371.10° 0,407 57,3 0,000 55 0,172 045 0,622 0,0002
90 0,000 0,004 0,381 3,16.10° 0,407 57,7 0,000 56 0,179 045 0,629 0,0001
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