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PREFACIO

Foi nesta instituicio de nome UNICAMP, que a meu ver vale mais pelos confrontos
culturais que induz, que pela inegavel estrutura que tem, onde formou-se dentro de mim, o
ser brasileiro.

Na verdade, os conflitos gerados pelos choques que aqui sofii e a necessidade
urgente de minimiza-los foram os combustiveis para este trabalho, que como se podera
perceber, procura solugdes que ndo precisam necessariamente estar "norteadas”, mas

permeadas pelo apego zeloso a este nosso lugar.
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residual de olec nestes solidos € visto em (a). A posigio
na qual os efeitos s@o observados € de 0,05 metros e o
tempo de amostragem € de 200 segundos. Em (b)
mostra-se os efeitos principais da dimensdo da
particulas (Dp) e da concentracio do solvente que aflui
no extrator {YO) para dois valores centrais de YO

durante o planejamento.
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afluente no efeito da dimensio média das particulas
solidas no teor de dleo do solvente numa posigdo 0,05
metros afastada da entrada do extrator, para um tempo
de amostragem de 200 segundos. Em (b} mostra-se os

efeitos principais da dimensio da particulas (Dp) e da
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concentracio do solvente que aflui no extrator (Y0), no
teor de oleo do solvente, para dois valores centrais de

Y0 durante o planejamento fatorial.

FIGURA VIII.3.1

A influéncia do intervalo de amostragem no
desempenho do controlador proporcional para o teor
residual de dleo, apos perturbagio de 10% na
concentragdo inicial dos solidos, ¢ apresentada em (a}.
Em (b), ¢ comportamenio da variadvel manipulada ¢

mostrado.
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FIGURA VIII.32

Em (a) mostra-se o efeito do intervalo de amostragem
no desempenho do controlador do teor residual de dleo
nos solidos apos perturbagio de 10% na concentragio
do solvente que entra no extrator. Em (b), o efeito do
intervalo de amostragem n comportamento da variavel
manipulada {velocidade de percolagdo do solvente) é

maostrado.
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FIGURA VIIL3.3

FIGURA VIIL3 3: Os desempenhos dos controladores
proporcionais para o teor residual de 6leo a saida do
extrator s3o mostrados em (a) em fungdo do intervalo
de amostragem. Em (b) a situagdo da variavel

manipulada € apresentada
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FIGURA VIIL3 4

Desempenho da acéo proporcional de controle para o
residuo de dlec no material solido, ocorridas
perturbacdes no teor de doleo nos solidos alimentados, e
comportamento da variavel manipulada (velocidade do
solvente} ao longo do tempo. Em (a) focaliza-se o
residuo de oleo nos solidos e em (b) mostra-se como

comporta-se o teor de 6leo no solvente ao se efetuar o

! controle do residuo nos solidos.
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FIGURA VIIL3.5

Desempenho do controlador proporcional para o
controle do perfil temporal do residuo no material
solido apds perturbacdes no teor do solvente que entra
no extrator, O valores da variavel manipulada
{velocidade do solvente) sdio graficados ao longo do
tempo. Em (a) a concentragio dos sdlidos € mostrada e,

em (b}, a concentracio do solvente
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FIGURA VII3.6

Desempenho da aglo proporcional de controle para o
teor residual de Oleo no material sdlido ocorridas
perturbagdes em x0 e y0. As manipulacdes na
velocidade do solvente ao longo do tempo sdo
contempladas. Em (a) mostra-se a concentragdo dos
solidos e em (b), a concentracio do solvente quando do

controle da concentragéo dos solidos.
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FIGURA VIL3.7

Desempenho da agdc proporcional de controle no
controle do perfil temporal do teor de solvente apos
perturbagdes na concentragdo inicial do material sélido
e velocidade do solvente ao longo do tempo. Em (a),
mostra-se o perfil temporal da concentragio de dleo no

solvente e em (b) a o perfil temporal da concentracio

do matenal solido.
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FIGURA VIIL.3.8

Performance da agfio proporcional para o controle do
teor do solvente ocorridas perturbacdes no teor de dleo
do solvente que entra no extrator. Tanto em (a), que
mostra como varia o teor de 6leo no solvente com o
tempo, quanto em (b), que focaliza a concentragio dos
solidos, mostra-se como a acglo do controle altera a

velocidade de percolagio do solvente.
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FIGURA VIII3 9

Controle do perfil temporal do teor de 6leo no solvente
apos perturbagdes simultdneas em x0 e em y0. As

valores da velocidade do solvente a medida que sistema
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de controle atua sfo mostrados. Em (a) mostra-se a
concentracio do solvente € em {(b), a concentragdo dos

solidos.

FIGURA VIIL3 10

Desempenho do controlador DMC frente a
perturbagdes no teor inicial de dleo dos solidos, para
leituras de concentragdes feitas na fase solida, numa
posicio 0,05 metros distante da entrada do extrator. Em
(a) mostra-se a variavel controlada {teor de oleo nos
solidos) e em (b) mostra-se o resultado do controle do
teor de Oleo na fase solida, na concentragdo da fase
fluida. O comportamento da variavel manipulada
(velocidade de percolagio do solvente} ¢ também
apresentado. O tempo de amostragem € de 200

segundos, N=11,R=11lelL =1
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solida, numa posicao 0,05 metros distante da entrada do
extrator. Em (a) mostra-se a varidvel controlada (teor
de Oleo nos solidos) e, em (b), mostra-se o resultado do
controle do teor de dleo na fase sélida, na concentracdo
da fase fluida. O comportamento da varidvel
manipulada (velocidade de percolagiio do solvente) ¢
também apresentado. O tempo de amostragem ¢ de 200

segundos, N=11,R=1leL=1.
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Desempenho do  controlador DMC  frente 2
perturbagdes simultidneas no teor do solvente que aflui
ao extrator e no teor inicial de Oleo nos sdlidos, quando
as letturas de concentragdes sfo feitas na fase sélida,
numa posicdo 0,05 metros distante da entrada do
extrator. Em (a) mostra-se a variavel controlada (teor
de Oleo nos sélidos) ¢, em (b), mostra-se ¢ resultado do

controle do teor de dleo na fase sélida, na concentragio
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da fase fluida. O comportamento da variavel
manipulada {velocidade de percolagio do solvente) €
também apresentade. O tempo de amostragem € de 200
segundos, N=11,R=1lelL=1
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Desempenho do  controlader DMC  frente 2
perturbagdes no teor inicial de Oleo dos sohidos, para
leituras de concentragdes feitas na fase fluida, numa
posicdo 0,05 metros distante da entrada do extrater. Em
(a) mostra-se a variavel controlada (teor de Oleo no
solvente) e em (b) mostra-se o resultado do controle do
teor de Oleo na fase fluida, na concentracio da fase
solida. O comportamento da variavel manipulada
(velocidade de percolagio do solvente) ¢ também
apresentado. O tempo de amostragem ¢ de 200

segundos, N=11,R=1lelL =1
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Desempenho do controladeor DMC frente &
perturbagdes no teor do solvente que aflul ao extrator,
guando as leituras de concentragdes sdo feitas na fase
fluida, numa posigdo 0,05 metros distante da entrada do
extrator. Em (a) mostra-se a variavel controlada (teor

de 6leo no solvente) e, em (b), o resultado do controle
na variavel manipulada (velocidade de percolacdo do
solvente) ¢ também apresentado. O tempo de

amostragem € de 200 segundos, N= 11, R =11 e L=1.
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também apresentade. O tempo de amostragem é de 200

segundos, N=11, R=1lelL = 1.




INDICE DE TABELAS

TABELATL3 .1

Composicio da fracic de “hexano” utilizada para extragio de

oleaginosas {Adaptado de Johnson e Lusas, 1983).

TABELA I1.4.1

Comparagio de Oleos de soja extraides com hexano e com CO,
(P=8000 psi e T= 50 C) [adaptado de Friederich I.P. et alii,
1982].

19

TABELAT1L42

indice AQCS - de cor para oleos de carogo de algoddo crus
(Press@o= 7000 psi, temperatura = 80 C) [adaptado de Kuk,
M.S. e Sr, R.J. Hron, 1994]. “R”= vermelho ¢ “Y” = amarelo

TABELA 1143

Contetdo de fosforo e gossipol em oOleos crus de carogo de
algodio extraidos por CO; supercritico e co-solventes (Pressdo
¢ 7000 psi e a temperatura € de 80°C) [adaptado de Kuk, M.S.
e Sr, R.J. Hron, 1994].

TABELA II.1.1

Caracteristicas das correntes a serem aquecidas e resfriadas

TABELA I 12

Calores em excesso em cada um dos intervalos

TABELA: IL.1.3

Entalpias acumuladas para os niveis de temperatura das

correntes quentes.

TABELA 1111 .4

Entalpias acumuladas para os niveis de temperatura das

correntes frias.

27

TABELAIILZ ]

Consumos de vapor (em Kg de vapor por tonelada de soja
processada por hora) para plantas de extracio de 6leo de soja
para as décadas de 50 (a}, 80 {b) e o possivel de se atingir (¢)
{adaptado de Schumacher, 1983).

29

TABELAIIL.2.2

Consumos médios de energia térmica e de energia elétrica

envolvidos na extragdo de Oleo de soja.

30

TABELA HIL2.3

Consumos de utilidades quentes e frias e de energia elétrica
para plantas de extragfo supercritica de 6leo de soja proposta
por Reverchon e (sséo, 1994 [adaptado de Reverchon e
Osséo, 1994, admitindo-se gue cada tonelada de soja resulte

em 190 kg de dleo (teor de20% e residuo de 1%}

TABELAHLZ 4

Custos operacionais envolvidos na produgio de oleo de

girassol separado do solvente (mistura CO; supercritico-etanol)

32

xi




por aumento na temperatura a pressdo de 200 bar (A) e por
redugdo na temperatura a pressdo de 400 bar (B). Em (C) e em
(D), os custos envolvidos na producio de dleo em uma planta
convencional com hexano sfo apresentados, respectivamente
de acordo com Reverchon e Osséo (1994) e Schumacher

(1983).

TABELA V131

Relagdes entre os passos de variagSes das coordenadas espacial
e temporal como dados pelas equagdes {(Vi.3.11) e (VI.3.17).
Os valores apresentados para a equagiio (3.17) s8o os criticos,

ou seja, para x = 0,02 e para y= 0,0.

70

TABELA V132

Relagdes entre os passos de variagdes das coordenadas espacial
e temporal como dadas pelas equagdes (V1.3.21a) e (V1.3.23a),
obtidas pelo método de von Neuman. Os valores gerados pelas
equagdes (VL.3.11) e (VL.3.17), obtidas pela andlise de um
sistema de equacgdes diferenciais ordinarias ao se discretizar a
derivada espacial da eguacio (VI13.2), sfo também
apresentados. Os valores de concentragbes utilizados séo os

criticos, ou seja, para x = 0,02 e para y= 0,0.

73

TABELAVIL1]

Valores de rendimentos e sinais para ¢ calculo dos efeitos
principais e secundarios por meio de um planejamento fatorial
com trés variaveis em dois niveis, O numero entre paréniesis
nos rendimentos em cada replicata refere-se a ordem dos

experimentos

80

TABELA VIL.12

Resultados do planejamento fatorial com efeitos primarios e de

interagdo entre os fatores com erros experimentais

TABELA VIIL2 ]

Valores de operacio em condicles “normais” para 08
pardmetros. As concentra¢des (X0 e Y0) sdo expressas em Kg
de dleo por Kg de solidos livres de dleo (X0) e por Kg de dleo

por kg de solvente livre de dleo.

84

TABELA VHL3 1

Indices de desempenhos (IAE e ITAE) para o controle
proporcional do residuo de &lec nos sélidos apds perturbagbes

de 10% em X0O.

112

TABELA VIII32

Valores de constante proporcional e indices 1AE (integral do

erro absoluto) e ITAE (integral do erro absoluto ponderado

¥il
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corresponde aos valores dos parAmetros que levaram ao menor

valor para {TAE.
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concentracdo do solvente que aflul e no teor inicial dos solidos,

¢ de 3760,7. A linha em destaque corresponde aos valores dos

parfmetros que levaram ac menor valor para [TAE.
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LISTA DE VARIAVEIS

ap area supertficial das particulas por velume de leito;

A coeficiente da equacdo caracteristica {Capitulo VI,

A coeficiente do erro como expresso pelo método de Von Neuman;

A tipo de catalisador (Capitulo VII),

a coeficiente para determinacio do desvio padrio;

ax coeficiente de resposta ao degrau unitarno;

A’ matriz com os coeficientes de resposta ao degrau unitarno,

A matriz dindmica de dimensdo RxL formada com as L. primeiras colunas de A’;

B coeficiente da equagio caracteristica (Capitulo VI);

B tipo de catalisador (Capitulo VII);

B(t) valor medido para a variavel controlada (controlador PID);

CDE coeficiente de distribuigdo no equilibrio;
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C coeficiente da equaglo caracteristica;

C, Coeficiente definido pela equagdo A3;

D, didmetro do leito;
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d coeficiente da expressdo geral para equacdo diferencial parcial;

DET[] Determinante de;

DMC Controle por matriz dindmica;

d; diferenca entre duas medidas para uma dada variavel;

o erro inicial ao se expressar ¢ valor inicial da variavel dependente no computador;

E(x) erro como expresso pelo método de Von Neuman;

e(t) erro na varigvel controlada no instante t;

P Matniz de erros preditos em malha aberta, sendo avaliados com base em agles
passadas de controle;

E Matriz de erros preditos avaliados com base em agles atuais e futuras de

controle;

fX)

funcgdo da concentracio residual;
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£ fator se supressio de movimento,

F Pardmetro de transferéncia de massa para a fase fluida;

b coeficientes de resposta ao pulso unitario;

h Passo de variagiio na variavel independente;

IAE Integral do erro absoluto;

ITAE Integral do erro absoluto com ponderagio temporal;

JACOB Matriz jacobiana,

ke ganho do controlador;

ke coeficiente global de transferéncia de massa com base na fase fluida;

ks coeficiente global de transferéncia de massa com base na fase solida;

ky constante;

ko Constante;

K constante;

La altura do leito;

L horizonte de controle;

n massa de solidos livres de 6leo;

N nmumero de mntervalos no qual de divide o dominio da variavel independente
(Capitulo V1),

N nimero de experimentos para plangjamento fatorial completo {Capitulo VII);

N numero de termos da seqiiéncia de resposta ao pulso que foram tomados para o
modelo de convolugfo, correspondendo ao horizonte do modelo (Capitulo VIII);

niv numero de niveis em que se avalia as variaveis do plancjamento;

O[] ordem de;

Pe numero adimensional de Peclet;

p(t) sinal de saida do controlador;

7 valor de estado estacionario para a varigvel manipulada;

P termo definido pela equagio (VIL.2.16);

g Fator de supressdo do erro;
matniz de dimensdio RxL que permite a introdugdo de penalidades nos erros
preditos;

Re numero adimensional de Reynolds;

Re (i) parte de real da raiz A da equagdo caracteristica;

R Matriz de penalidades na variavel manipulada;
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R horizonte de predicio,

R(1) “set point” (valor desejado para a variavel controlada),

Ti set point (valor desejado para a variavel controlada: controlador DMC},

S Parametro de transferéncia de massa para a fase solida,

Sh numero adimensional de Sherwood;

Sc namero adimensional de Schmidt;

S termo definido pela equacio (VIL2.17);

t tempo (segundos);

t tempo adimensional;

tim tempo minimo necessario para que solvente nfo saturado chegue a uma posicio
h, com velocidade Usg,

U, velocidade superficial do solvente;

Us’ velocidade superficial adimensinonal;

Uk variavel de entrada no instante k;

var numero de vaniaveis analisadas no planejamento fatorial,

Vi varidncia para a variavel 1

X Concentragio de oleo [gramas de olec/{gramas de solidos}];

X fracdo méassica de oleo na micela da fase “bulk” (Capitulo V),

Xp fracdo massica de 6leo na micela estagnada no interior dos sdlidos;

Xy concentragdo residual critica de dleo (kg de dleo/kg de solidos hivres de dleo);

X variavel independente (Capitulo VI,

Vi concentracdo micial do solvente (fracio méssica);

Y teor de dleo no solvente (Kg de dleo/Kg de solvente hivre de dleo};

Y, valor de concentragdo do solvente para um tempo inferior a tm.

Y, solubilidade do oleo no solvente;

y valor da variavel dependente determinada numericamente;

y(x) valor exato da variavel dependente;

v dervada primeira da variavel dependente;

Vi valor que se prediz para a vanavel de saida no instante de amostragem k+1;

Vi valor corrigido da variavel de saida no mstante k+j;

Vins ¢ o valor lido para a variavel de saida no instante k+j;

z coordenada axial do extrator,
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z coordenada axial adimensional do extrator;

o coeficiente do método de Runge-Kutta;

a coeficiente do erro pelo método de Von Neuman (Capitulo V1);
o pardmetro para tragetoria da variavel controlada (Capitulo VII);
B coeficiente do erro pelo método de Von Neuman;
B coeficiente do método de Runge-Kutta;

At mntervalo de amostragem;

Eb porosidade do leito;

€p: porosidade da particula;

¢ variavel dependente arbitréria;

v tensdo superficial da micela;

b alto-valor da equacio caracteristica;

1 viscosidade da micela;

8 Coordenada angular;

p densidade da micela;

Ds densidade do sclido (Kg/m’);

Ot densidade do CO (Kg/m’),

7 constante de ag#o integral;

T constante de agdo derivativa;

il erro global no n-ésimo intervalo;

£ 4 variavel dependente arbitraria;
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RESUMOG

Desde a concepgiio do processo a solvente para a extracdo de Oleos vegetais, no inicio
deste século, tem-se utilizado produtos petro-derivados como agentes de extracdo. Muito
embora a qualidade destes agentes tenha methorado significativamente ao longoe dos anos, a
fragdo hexana (atualmente utilizada) ainda traz consigo inconvenientes tais como a toxidez, a
nio-renovabilidade e a elevada inflamabilidade. Solventes em condi¢Oes supercriticas, mais
comumente o diéxido de carbono, por outro lado, vém sendo empregados para a extragdo de
produtos naturais, conferindo aos mesmos altas qualidades e, se feitos operar em ciclo, néo
produzem impacto ambiental.

Objetivando investigar a viabilidade da tecnologia supercritica com relagdo ao
processo convencional de extragio de Oleos vegetais a hexano, faz-se revisdes do consumo
energético durante a operaco e da problematica da modelagem do processo extrativo. Para
contribuir com dados operacionais, pouco comuns, uma proposta de modelagem apresentada
na literatura para a extragdo semi-continua com didxido de carbono supercritico ¢ adaptada
para solug@o numérica e simulada em computador para estudos de sensibilidade paramétrica e
de desempenhos para controladores classicos (Proporcional) e avangados (Por Matriz
Dinamica: DMC).

A anilise de sensibilidade paramétrica, conduzida por intermédio de planejamentos
fatoriais completos, mostrou ser possivel por manipulagio da velocidade de percolagdo do
solvente, os controles das concentragdes de Olec nas fases ao longo do periodo de extracio,
ocorridas perturbagdes nos teores inicial de dlec dos solidos e do solvente que ganha o
extrator.

Os controladores classicos e avangados mostraram-se capazes de controlar 0 processo
extrativo. Para as malhas de controle com entradas e saidas simples {SISQO), aqui analisadas, o
controlador classico apresentou melhor desempenho que ¢ DMC. Entende-se porém, gue para
malhas com multiplas eniradas e saidas (MIMO), mais provaveis na pratica, estratégias de
controle mais complexas que a classica e mais adequadas que a por Matriz Dindmica, como

aqui adaptada para a extracfo semi-continua, serio necessarias.



ABSTRACT

Since it was proposed in 20’s, the solvent extraction process for oilseeds has employed
petrol-derived solvents. Even thought these extraction agents have been significantly
improved in quality, the hexane (nowadays used) still presents detrimental features such as
toxicity, non-renewability as well as high flammability. Supercritical solvents, most often the
carbon dioxide, on the other hand, have been applied to extract natural products, giving them
high qualities and, if operated in a closed cycle, producing no environmental impacts.

Intending to investigate the viability of the supercritical extraction process for lipids
and to compare it with the conventional liquid hexane extraction process, the state of the art
on the mathematical modelling and operational costs was up to dated. To contribute with
operational data, not common in the literature, a dynamic model! for a semi-batch supercritical
extraction with carbon dioxide was adapted to a numerical solution and stmulated on a
microcomputer. This numerical solution made possible a study of parameter sensitivity and
analyses of performances for the classical Proportional and advanced Dynamic Matrix (DMC)
controllers.

The analyses of parameter sensitivity, made by means of a factorial design, had shown
that the solvent superficial velocity can be used to control oil concentrations in the sohid and
in the solvent phases, afier disturbances in the initial solid oil concentration and solvent inlet
concentration.

Both kinds of analysed controllers, specially the classical Proportional, showed good
performances for controlling the residual oil in the solids and the solvent oil content, after
disturbances in the mitial oil content of the fed solids and in the solvent inlet concentration.
However, in situations in what multiple inputs and outputs are involved, control strategies
more complex than the classical Proporticnal and more suitable than the DMC, as adapted

here to the semi-continuous extraction, will be necessary to good performances.
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CAPITULO I
INTRODUCAO, OBJETIVOS £ CONTEUDO

L1. INTRODUCAQ

Num pais com dimensdes continentais, variedades climaticas e disponibilidade hidrica,
em solos agricultaveis quase que em sua totalidade, como o Brasil, a vocaglo agricola impde-se
de modo Obvio e natural. Esta condi¢do favoravel tem permitido, via de regra, que o volume de
grios produzidos cresca a despeito da aplicagio de técnicas, na maioria das vezes, pouco
qualificadas e da auséncia de politicas governamentais para esse setor.

A conjuntura politica e econdmica internacional que exige, a qualquer custo, a abertura
dos mercados deixa-nos como melhor alternativa, pelo menos a curto e médio prazos, o
investimento na agregagdo de valor aos produtos do setor agricola, com os quais temos maiores
chances de competi¢io interna e externamente.

Entre as agroinddstrias brasileiras, a de extracdo de oleos vegetais tem tido um certo
destaque gragas & oferta, em grande escala, de gréos tais como o de soja, o de algoddo e o de
mitho, entre outros. Todavia, entende-se que esta agroindustria esta ainda pouco eficiente tanto
na producgio de oOleos comestiveis, que tem sido a sua finalidade preponderante, quanto no
aproveitamento de uma grande variedade de 6leos vegetais com finalidades outras, por exemplo,
como fonte de hidrocarbonetos para a indlstria quimica e como fonte energética.

A extragdo por soivente, desde as primeiras décadas deste século, mostrou-se o modo
mais interessante de se extrair oleos vegetais de suas matrizes. O sucesso do processo a solvente
estd em sua capacidade de reduzir a nivels bastante baixos, o residuo de oOleo presente em
materiais oleaginosos. O solvente que se estabelecey, desde o inicio do processo a solvente, foi a
fragdo hexana do petroleo, que além de vir de uma fonte n3o-renovavel de matéria-prima, traz
consigo os infortunios atrelados ao mercado do petroleo, sendo ainda toxico e inflamavel.

Ao longo deste século, varios solventes tém sido testados para substituir o hexano.
Nenhum, entretanto, conseguiu até 0 momento, reunir qualidades que superassem as suas, apesar
dos mencionados inconvenientes.

O didxido de carbono em condigbes supercriticas, nos ultimos vinte anos, tem s
mostrado um solvente bastante atrativo para a extragido de produtos naturais pelas baixas
temperaturas necessarias, pela atoxidade, pela estabilidade quimica, inclusive a oxidacdo, pela

sua disponibilidade e pelo baixo custo.



Em razdo da ainda pouco desenvolvida tecnologia mecéinica na construcio de
equipamentos para operagio sob elevadas pressdes e da auséncia de dados operacionais, o
processo de extragio com didxido de carbono supereritico esta restrito & extragfio de substincias
com elevados valores agregados e em processos descontinuos com capactdades relativamente
baixas se comparadas as do processo convencional com hexano.

Os fluidos supercriticos além das vantagens ja mencionadas constituem-se em meios
impares para a condugfo de processos fisicos de separagdo e de reagdes quimicas por
propictarem, através de manipulagdes na temperatura e na pressio, o controle de solubilidades, de
tipos de produtos formados e de taxas de reacdes em amplas faixas.

As facilidades de se realizar processos de separacio em condi¢des supercriticas tém
incentivado alguns pesquisadores a comparar os custos operacionais envolvidos nas plantas
convencional e supercritica de extracio de o6leo. Entretanto, tais analises tém sido bastante
grosseiras pela falta de modelos que permitam avaliar condi¢des 6timas de operacdo para cada
um destes processos de extra¢do por solvente. Ha que se dizer ainda que a falta de modelos
dindmicos mais confidveis também tem impedido a avaliagio do desempenho de técnicas de
controle de processos a solvente. A implementaciio de um sistema de controle adequado tem o

potencial de reduzir custos operacionais e qualidade de produtos.

1.2 OBJETIVOS E CONTRIBUICOES

O presente trabalho visa, de uma forma geral, explorar aspectos relativos a extracio e
processamento de Oleos vegetais com olhos postos em tecnologias menos ofensivas ao homem ¢
a0 meio, assim COMOe nas perspectivas que se apresentam para um pais com as caracteristicas do
Brasil. Para tal, revisdes do estado da arte sdo conduzidas numa abordagem pouco comum na
literatura, qual a seja a de enfocar a extraco e o processamento de oleos vegetais sob a dtica da
engenharia.

Tendo em vista que analises de sensibilidade paramétrica e de desempenhos de estratégias
de controle estdo ausentes na literatura, e que a falta de informagdes advindas destes tipos de
analises tém sido um dos principais fatores, impedindo a utilizaglo de tecnologias mais recentes
para a extracio de oleos vegetais, vai-se conduzi-las neste trabalho para a extracio supercritica

semi-continua,
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1.3 CONTEUDO DO TRABALHO

O trabalho que se apresenta estd dividido em trés partes. A primeira delas, basicamente
uma revisdo de literatura, € composta por trés capitulos, sendo este, o primeirc deles,
introdutdnio. No Capitulo 11, os processos convencional e com didxido de carbono supercritico
sdo revistos. No Capitulo 1II, trata-se dos consumos de energia envolvidos nas plantas
convencional e supercritica. No Capitulo 1V, as conclusdes a que se chegou analisando-se o
estado da arte, sdo expostas.

A segunda parte, desse trabalho, compreende os Capitulos V, VI, VIL, VIIL IX ¢ X No
Capitulo V, a problemética da modelagem dinamica do processo extrativo ¢ analisada e, no Vi,
métodos de sclugdo numérica sio introduzidos e, os que se julgou mais convenientes para uma
simulagdo inicial, empregados para a solugdo do modelo de extragio supercritica. No Capitulo
VII faz-se analise de sensibilidade paramétrica, por planejamento fatorial, para extragio com
dioxido de carbono supercritico e, no Capitulo VIil, avalia-se o desempenho de estratégias
classicas (PID) e avancadas (DMC) de controle também para o processo supercritico. As
conclusdes finais e sugestoes sdo apresentadas no Capitulo IX.

A parte 11l deste trabalho € reservada aos apéndices ¢ anexos. No apéndice A, as
adaptagdes do modelo de extragdo supercritica para solugdc numérica, aqui realizada, sdo
apresentadas. No apéndice B mostra-se as sintonias para os controladores classico e DMC ¢ no
apéndice C, as bases de uma proposta de operaciio para extratores, utilizando materiais
oleaginosos tipicos do cerrado brastleiro, € apresentada. No anexo [, o programa utilizado para a
simulacdo, para o planejamento fatorial e para o controle classico tdo bem quanto o programa
utilizado para o calculo dos efeitos sfio histados. No anexo 1, € a vez do programa utilizado para o

controle por matriz dinamica (DMC).

Lad



CAPITULO i
PLANTA DE EXTRACAO DE OLEO VEGETAL POR SOLVENTE

IL1. INTRODUCAO

Até as duas primeiras décadas do século XX, a extracio industrial de oleaginosas se
fazia, exclusivamente pelo uso de prensas. As prensas, embora extraiam um 6leo de muito boa
qualidade, deixam residuos no material solido (torta) superiores, por exemplo a 5% para gréos
como o de soja. Tais residuos além de implicarem em perda de dleo, afetam a qualidade da
torta, que € também um dos produtos efluentes do extrator.

A extragdo por solvente, por outro lado, € capaz de retirar o dleo, deixando residuos
inferiores a 1%. Para oleaginosas com altos teores (> 20%) tem-se, primeiramente, executado
a prensagem das sementes e sé depois submetido as mesmas a extrag@io por solvente. Para
oleaginosas com teores de oleo inferiores, faz-se diretamente a extra¢io por selvente sem a
prensagem inicial dos sélidos.

Entre os solventes testados, desde o inicio do processo a solvente, o hexano mostrou-
se 0 mais interessante. Sua toxicidade e inflamabilidade, entretanto, juntamente com a crise
do petrdleo dos anos 70, com o crescente enrijecimentc nas legisiacdes de controle de
residuos toxicos em produtos alimenticios e com a busca de processos menos dispendiosos,
levaram & proposicic de outros solventes como agentes extratores de oleaginosas. Entre os
solventes testados, o dioxido de carbono supercritico ¢ o que tem se apresentado com as
maiores chances de substituir o hexano, ja o fazendo para dleos com altos valores agregados.

Na proxima seglo apresentam-se as caracteristicas e tipos de solventes que se tem
testado, ao longo deste ultimo século, para a extragdo de oleaginosas e, logo em seguida,
concentra-se nos processos de extragdio com hexano e com didxido de carbono supercritico,

detalhando-o0s.

11.2. SOLVENTES PARA A EXTRACAO DE OLEAGINOSAS: CARACTERISTICAS
E TIPOS

A principal propriedade de um solvente para extracdo de oleaginosas € a de solubilizar
os triglicerideos. E interessante ainda, que a solubilidade seja uma forte funclo da temperatura
e da pressdo para que a recuperagdo posterior do solvente seja facilitada. O solvente deve

também ser atoxico para os trabalhadores na usina de extragfo e, nos produtos finais {oleo ¢
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torta), inofensivo aos consumidores.

A seletividade do solvente € outra caracteristica importante. Tal seletividade, todavia,
dependeri da oleaginosa que se extrai ¢ do produto final que se deseja. Se o produto desejado
for apenas o Oleo serd interessante que o solvente extraia somente os triglicerideos, deixando
os fosfatideos, os acidos graxos livres, os pigmentos e ceras na torta. Por outro lado,
desejando-se que a torta seja utilizada como fonte alimentar (humana ou animal), o solvente
deverd ser capaz da remogio das “impurezas”. Substdncias tais como o gossipol, a aflatoxina,
alcaldides e aromaticos sdo comumente removidas juntamente com os triglicerideos de certas
oleaginosas que os contenham e posteriormente separados, pois prejudicam a qualidade dos
produtos.

O solvente deve ser ndo inflamavel. Apesar dos cuidados observados, pelo menos um
grande acidente por ano € registrado, no mundo, em plantas operando com hexano (Johnson e
Lusas, 1983}

A estabilidade do solvente ¢ também uma caracteristica desejavel. O solvente ¢, em
geral, reciclado varias vezes, sendo submetido ao calor e ao contato com luz, com a umidade,
com os produtos ¢ com o equipamento, por um periodo consideravel. Se ndo for estavel, os
compostos advindos da decomposiciio do solvente poderdo afetar as qualidades do oleo ¢ da
torta.

A pureza do solvente é de grande importincia. Solventes que se constituem numa
mistura de compostos ebulem segundo uma faixa de temperatura. Se esta faixa nfo for muito
estreita, as perdas de alguns compostos s@io facilitadas, resultando em condigbes ndo
uniformes de operagdo com a reciclagem.

O solvente deve também ser obtido nas quantidades necessarias a baixos custos.
Perdas em vazamentos ¢ nos produtos, por menores que sejam, sdio inevitaveis, devendo,

portanto, haver reposi¢iio de solvente.

BREVE HISTORICO SOBRE SOLVENTES UTILIZADOS COMO AGENTES
EXTRATORES

Hidrocarbonetos nafténicos

Nos primeiros anos da Industria Petrolifera, as fragbes obtidas eram utilizadas como
remeédios, lubrificantes e Oleos para aquecimento e iluminagfio. As fragdes leves {gas natural e
gasolina) nfo tiveram nenhuma aplicagfio até o advento dos motores a combustdo. Nos
primeiros 10 anos do presente século, porém, os hidrocarbonetos nafténicos tornaram-se, ao

invés de produtos indesejados, os principais produtos do petréleo.
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Na Europa, durante e imediatamente apos a primeira grande guerra mundial, a
necessidade de oleos e gorduras para alimentagio, para uso industrial e para a produgdo de
explosivos levou ao desenvolvimento de processos mais eficientes para a extragdo de oleo de
oleaginosas. Os processos a solvente até entdio conduzidos em bateladas foram feitos
continuos.

Até meados de 1940, a maior parte das naftas utilizadas para extragio eram obtidas
diretamente do petréleo cru, contendo altas proporgdes de enxofre, nitrogénio e compostos de
elevados pontos de ebulicio e viscosidade que polimerizavam durante o uso. As posteriores
eliminagbes do solvente da torta e do Oleo eram extremamente demoradas, onerosas e
imperfeitas de modo que os Oleos extraidos por solveunte, na década de 30, eram tidos como de
qualidade bem inferior a de 6leos obtidos por prensas.

A busca por solventes mais puros que ebulissem em pequenas faixas de temperatura
levou ao desenvolvimento de naftas de pentano (s = 35 - 39°C), de hexano (63 - 69°C) e de
ciclohexano (89-98°). Com esses novos solventes, as qualidades da torta e do 6leo cru
provindos da extragio por solvente melhoraram significativamente. Destas fragOes a de
Hexano foi a que melhor se adaptou as exigéncias da indastria de extracio de oleo vegetal,

sendo responsavel por quase que a totalidade do 6leo extraido, hoje, no mundo.

Tricloroetileno

Os elevados riscos de incéndios e explosdes nas plantas de hexano, limitou,
inicialmente o desenvolvimento dos processos de extragdo a solvente. Apenas regides com
grande e centralizada infra-estrutura {matéria prima e mercado de consumo) podiam bancar os
investimentos ¢ obter mio de obra suficientemente qualificada para o estabelecimento desses
processos. A necessidade de se ter industrias de processamento viadveis em condigdes menos
rigorosas levou {nos EUA, por volta de 1940) a proposigdo do tricloroetileno como solvente,
que dado a sua ndo-inflamabilidade reduziu custos de equipamentos e instalagdes anti-
incéndios.

O tricloroetilenc € também abundante, extrai 0leo a despeito da umidade do grio, ¢ um
Gnico composto e ebule numa temperatura fixa (87° €}, que ¢ baixa o suficiente para se ter
facil evaporagdc sem excessiva volatilidade. O calor latente de vaporizacdio € baixo assim
como a solubilidade em agua, evitando perda na separacdo solvente-agua. Comparado aos
hidrocarbonetos nafténicos, o tricloroetilenc € mais caro e menos seletivo, mas de forma néo
significativa.

Até meados de 1951 plantas operando com tricloroetileno foram construidas nos EUA.

Entretanto, foram substituidas pelas de hexano ao se perceber que ruminantes alimentados
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com as tortas de solidos extraidas por esse soivente clorado apresentaram hemorragias
seguidas de morte { anemia hemorragica aplética). Na verdade, Stockman em 1916 (Johnson

e Lusas, 1983} ja havia detectado esse problema, na Escocia!

Eranol

Preocupados com esgotabilidade do petrdleo, os japoneses desenvolveram processos
de extracdo de oleaginosas a etanol. O oleo extraido com etanol apresenta coloragdo clara,
estando pronto para propositos comestiveis sem a necessidade de refino, ao contrario do que
ocorre com o Oleo extraido por hexano. Além disso, a torta de sélidos extraidos com etanol
mostrou-se de qualidade bem superior a obtida por extragdo com hexano. No entanto, o custo
mais elevado do etanol com relagio aos hidrocarbonetos e o maior calor latente de
vaporizagdo {que eleva os custos de recuperagio do solvente do 6leo e dos solidos) tém sido
08 principais entraves a substituig@o do hexano pelo etanol.

A extracdo de dleo de milho com a mistura etanol-agua, no ponto de azeotropia, foi
estudada por Chien et alli (1990). O processo proposto por estes pesquisadores visava além da
extraclo do oleo, desidratacdo do etanol. Apesar de o etanol extrair o 6leo com vantagens com
relacdo ao processo convencional, no tocante a qualidade, Chien e seus colaboradores nfo

concluem com relacio & eficacia na desidrataciio do etanol.

Dioxido de carbono supercritico

A procura por solventes de fontes renovaveis e inofensivos, em produtos alimentares,
assim como as peculiaridades dos meios supercriticos na condugio de separagbes a custos
reduzidos, levaram, nos Gltimos 20 anos, a intensas pesquisas do dioxido de carbono
supercritico como agente exirator de produtos naturais. Porém, a auséncia de equipamentos
capazes de processar continuamente grandes quantidades de oleaginosas ,sob elevadas
pressdes, tdo bem quanto legislagdes pouco rigorosas no controle de residuos toxicos em
produtos alimenticios, ainda restringem a utilizagfio desse solvente a extragfio, em pequena
escala, de Oleos com elevados valores agregados.

Entre os solventes anteriormente descritos, o etanol e o dioxido de carbono
supercritico, assistido ou ndo por co-solventes, sio os agentes de extracio com maior
potencial para substituir ¢ hexano, tradicionalmente utilizado. No entanto, apesar de etanol
apresentar grandes vantagens com relac8o ao hexano, apresenta ainda, entre outros, o©
inconveniente de alta inflamabilidade. O dioxido de carbono supercritico, por sua vez, elimina
todos os inconvenientes do hexano e com vantagens em adigdo. Objetivando referenciar ¢
salientar as caracteristicas desse solvente alternativo, que tem sido obieto de indmeros
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trabalhos cientificos, pnimeiramente descreve-se o processo convencional com hexano e, em

seguida, passa-se a descricdo dessa nova tecnologia supercritica.

IL.3. EXTRACAQ CONVENCIONAL DE OLEC POR HEXANO
Antes de se descrever as etapas envolvidas na planta de extra¢so a hexano, apresenta-
se mais algumas caracteristicas e propriedades desse solvente e os extratores que utilizam-se

dele para extrair oleaginosas.

11.3.1 CARACTERISTICAS DO HEXANO

As fragdes de hidrocarbonetos sdo produtos advindos da destilacio do petrdleo e,
portanto, constituem-se em misturas de varios compostos, cada um dos quais com seus
proprios pontos de ebulicio e poderes de extrair o ¢leo. A fragio comumente chamada
“hexano” tem contedo de n-hexano variando entre 45 e 90%. Outros constituintes em

propor¢des significativas sfio o 2- ¢ 3-metil pentano, o metil ciclopentano e o ciclohexano
{Tabela 11.3.1}.

SUBSTANCIA VALOR TESTE
Maximo de Residuo ndo-volatil (g/100ml) 0,001
Maximo de Enxofre 10 ASTM D 1266-62T

Composi¢io (CGL: cromatografia , % area)
n-Hexano 45-70

Meti! ciclopentano 10-2

total: 2-metil pentano, 2,3 dimetil butano e

3-metilpentanc 18-36
Maximo de ciclohexano 2.5
Maximo de benzeno 0,1

TABELA IL.3.1: Composicio da fracdo de “hexano” utilizada para extragfio de oleaginosas
{Adaptado de Johnson e Lusas, 1983).

Estudos com diferentes tipos de “hexanos” mostraram gue o n-hexano puro extrai dleo
de soja mais lenfamente e oleo de algoddo a mesmas taxas que as fragles do petrdleo
comumente utilizadas. Apesar da toxidez e inflamabihidade, o “hexano” acabou sendo o

solvente mais largamente utilizade em raz3o de sua alta estabilidade, das baixas perdas na



evaporacdo, da baixa corrosdo de equipamentos, dos baixos residuos graxos e melhores sabor
e aroma nos produtos.

Tradicionalmente, o hexano é adicionado & gasolina apesar de apresentar menor
octanagem. Para justificar sua comercializagfio, a produgdo de hexano deve ser mais vantajosa
que sua venda como combustivel. Esta, portanto, o seu custo, determinado pela oferta e

procura desse combustivel.

IL.3.2. TIPOS DE EXTRATORES QUE UTILIZAM HEXANO
O extrator pode ser entendido como “o coracio” da planta de extragfo. Para o processo
convencional, ele deve desempenhar as seguintes funcdes:
e Movimentar grandes volumes de solidos, promovendo um tempo de retencio variando de
30 minutos a 120 minutos;
e Contatar os grandes volumes de sdlidos com volumes igualmente grandes de solvente;
e Separar, apds a extragio, os sodlidos do solvente de modo a minimizar o arraste de
solvente.
Os extratores a solvente podem ser agrupados em extratores por percolacdo e

extratores por imersdo, conforme se explica a seguir.

EXTRATORES POR PERCOLACAQ

No extrator por percolagdo, que € o tipo mais utilizado atualmente, o selvente liquide
ou a micela (mistura solvente-oleo) é bombeado sobre um leito de solidos, percola esse letto e
sal ao fundo através de furos em placas ou telas de sustentagéo.

O sucesso deste tipo de extrator estad no menor volume que ocupa na planta de
extragdo. Isto porque o leito percolado € mais compacto que o de sélidos dispersos no extrator
por imersdo. Além disso, o transporte de elevados volumes de solidos em células ou cestos €
mecanicamente mais simples que o transporte desses volumes solidos em roscas sem {im {por
exemplo) através de um meio Hquido. A drenagem do solvente em sistemas por percolagio €

também mais simples de ser realizada mecanicamente que em sistemas por imersao.

Extrator Rotatorio

(s extratores rotatorios consistem numa carcaga cilindrica no interior das guais
existem celulas girantes em torno de um ¢ixo central, ou ainda estacionarias. Enfre os
extratores desta categoria estdo o Drave, o EMI e ¢ Extrakionstechnik Carousel, nos quais as
células e os solidos giram em torno de um eixo central. A medida que giram, o solvente &

aspergido sobre elas em contra-corrente. Ou seja, o solvente percola os solidos € € coletado
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em tanques, sendo langado sobre a proxima celula consecutivamente de modo que os flocos
mais frescos (& entrada) filtrem micela bem concentrada em dleo e, em sentido oposto, o
solvente puro escoe por flocos pobres em oleo.

Um arranjo um pouce diferente apresenta o Extrator French de Cestos estacionarios.
Nele, as células sio estacionarias, enquanto os distribuidores de solvente e solidos giram de

forma a realizar extracfio em contracorrente.

Extrator a corrente e cestos

(O tipo mais antigo (vertical) combina percolagbes co-corrente e contracorrente. Na
coluna descendente, meia micela {micela pouco concentrada) ¢ bombeada ao topo da coluna e
descende juntamente com os flocos frescos co-correntemente, até que atinge o fundo como
micela concentrada. Os cestos, entfo retornam em dire¢fio ao topo quando sdo percolados em
contracorrente por solvente puroe, antes que tenham seus contetdos vertidos. O solvente que
escoa deste lado da coluna atinge o fundo como meia micela. O inconveniente desse arranjo €
que o fluxo pelos cestos nfo pode ser ajustado de estagio para estagio.

O tipo mais recente opera horizontalmente de modo similar aos extratores rotativos. O
liquido que flui pelos estagios combina recirculagdes com avangos da micela, tornando esse

arranjo mais flexivel que o vertical.

Extrator de Correias Perfuradas
Neste tipo de exirator, a extra¢iio ocorre sobre uma correla circular perfurada. As
células sdo formadas distribuindo-se leitos de flocos periodicamente, para se evitar mistura

entre os estagios (Extrator De Smet).

FExtrator tipo Filtro
Este tipo de extrator consiste num sistema de filtragem a vacuo. Nele, a drenagem
natural por gravidade € intensificada pela imposicio de vacuo na regifio coletora de liquido

filtrado. Um exemplo desse tipo de extrator € o extrator Crown.

EXTRATORES POR IMERSAO
(s extratores de imers3o s3o utilizados nos seguintes casos:
e Extracio de pequenos volumes de sementes (farmacos e Cosmeticos),
o Extracfo direta de sementes de alto teor de dleo como o coco, 0 amendoim, ¢ caroco de
algoddo, além de outras que tendem a desintegrar formando finos;

e« Extragio combinada percolagio-imersdo em sistemas de dois estagios;



Os extratores por imersdo tém como vantagens:
¢ Simplicidade de operacdo. Nao sfo tdo sensiveis ao preparo das sementes como o extrator
por percolacio; sfo capazes de extrair eficientemente finos que sfio muito improprios para
extragdo em sistemas por percolagio.
o Facilidade de operagfo. A razdo liquido/sdlido ndo € muito critica, sendo ajustada de

modo a impedir fluxo inverso e arraste de finos.

11.3.3 ETAPAS ENVOLVIDAS NA PLANTA DE EXTRACAC A HEXANO

Antes de serem submetidos ao extrator, os grios necessitam um preparo inicial para
que possam ter seus contetidos de Oleo devidamente removidos. Apods a extragdo, os solidos
sio encaminhados ao dessolventizador e a micela (mistura o6leo-solvente) ao sistema de
destila¢dio, composto por dois evaporadores em série € uma coluna de dessorqdo {stripping).
As diferengas fundamentais entre as plantas convencionais de extracdo para diferentes
oleaginosas estio no preparo inicial. As etapas de extragdo, propriamente dita, e de
recuperagdo do solvente do dleo sdo essencialmente as mesmas a despeito da semente

extraida. Essas etapas da planta de extracio s3o a seguir descritas.

PREPARO INICIAL DAS SEMENTES

Para serem armazenados, os grio necessitam, a depender de como vieram do campo,
ser secos até uma umidade na qual possam ser armazenados sem perigo de deterioragdo. Ao
sairem do armazém, os graos passam por um série de unidades basicas de processamento ate
serem submetidos a extragfio, como se mostra no diagrama da Figura 11.3.1. O objetivo dos
preparos realizados, nestas unidades, € conseguir uma matéria-prima em condiges de se
realizar uma extragio rapida e econdmica. A escolha do método de preparo depende do tipo e
qualidade da matéria-prima e das qualidades desejadas para os produtos finais. Por ser a soja,
a oleaginosa mais utilizada para a extracfo de lipidios, no Brasil, descreve-se a seguir as

etapas de preparo inicial para esta oleaginosa.
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FIGURA 11.3.1: Etapas de preparo dos grios para extragic

Limpeza

O primeiro procedimento ¢ o de limpeza dos grdos para a remogdo de materiais que
podem contaminar os produtos, reduzir a capacidade do extrator e danificar o equipamento de
processamento. Os sélidos passam por duas peneiras vibratorias. Na primeira ficam materiais
maiores que os grios e materiais leves. Na segunda ficam os grios de soja e passam materiais

menores que estes.

Secagem

A soja €, em geral, descascada antes do beneficiamentio em olec e em torta. Isto
porque as cascas tém contetdos inferiores de 6leo e proteina. Para um descasque eficiente, os
grios s30 secos até um teor de cerca de 10% de umidade e armazenados durante 1 a 5 dias

para que haja equilibrio de umidade no interior do gréo.

Quebra dos Graos

O obietivo da quebra ¢ de reduzir as dimensdes do material solido para facilitar os
processos subsequentes de condicionamento e laminacio, além de ainda permitir a separagdc
das cascas. A quebra dos grio se faz, em geral, em dois pares de rolos estriados e rotafivos.
Em cada par, a velocidade de cada rolo € diferente com o objetivo de provocar agio cisalhante
nos grios. As estrias s30 mais profundas e menos numerosas no primeiro par e em maior
numero no segundo par de rolos, promovendo a quebra dos grios de forma 6tima quando cada

um deles ¢ dividido de 4 a 6 partes.
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Descasquie
Alguns métodos tem sido desenvolvidos e aprimorados, para diferentes matérias
primas, com o intuito de se diminuir custos. Para o descasque da soja, existem atualmente trés
métodos que sdo mais utilizados:
¢ O Método Convencional em que as cascas sfo separadas apds a quebra e antes do
condicionamento ¢ da laminagio;
¢ () Método Escher-Wyss no qual as cascas sd3o separadas apods realizar-se a quebra, sendo
que os grios recebem tratamento térmico inicial com ar quente;
e O Método “Popping” no qual as cascas sdo removidas apos tratamento térmico com

divisdo das sementes em leito fluidizado, antes mesmo da quebra e da laminagdo;

Condicionamento
Para condicionar os grios injeta-se vapor direio de modo a se aumentar ao mesmo
tempo a umidade e a temperatura dos griios. O condicionamento apresenta varios beneficios.
e Controle da umidade e da coagulagio parcial de proteinas;
s Incremento na permeabilidade das células;
e Aglomeragdo das goticulas de &leo;
e Reducio na viscosidade do dleo;
o Melhora na plasticidade do material a ser floculado {Jaminado);

e Agquecimento para extracio em temperatura otima;

Laminacdo

O objetivo da laminagfic ¢ o de aumentar a superficie de contato solido/solvente.
Durante a laminagfo, o material solido passa entre dois rolos que rompem e distorcem as
células. Em consegiiéncia, melhora~-se simultaneamente a permeabilidade no interior das
particulas solidas (que apdés a laminacBio recebem a denominagdo de flocos) ¢ a
percolabilidade do solvente num meio composto por camadas de flocos. Tem-se assim, maior
contato entre as fases e melhor penetragiio e drenagem do solventie no leito.

Flocos muito finos apresentam elevada permeabilidade, mas produzem leitos com
baixa percolabilidade. Por outro lado, flocos mais espessos apresentam menor
permeabilidade, mas formam leitos com alta percolabilidade. Ha, portanto, uma condigio

otima de operagdio na qual se tem boas permeabilidade no floco e percolabilidade no leito.



Fixpansdo
O expansor consiste, na verdade, em um extrusor, As particulas apos condicionamento
e laminagio sdio comprimidas a temperaturas bem superiores a do ponto de ebuligdo da agua.
Ao atingirem a saida do expansor (a pressio atmosférica), o vapor de agua expande-se,
modificando as propriedades do material estrudado. As principais vantagens da expansio (ou
extrusao) sfo:
e acréscimo da densidade em relagdo ao material laminado;
e melhor percolabilidade por ser menos fragil, o material expandido, e por se ter menos
finos;
o methor drenagem do material solido ao final da extrag@io, com menor arraste de solvente
pelos sélidos;
A expansio tem sido utilizada para a extracio de dleo de soja, de carogo de algodio e
de farelo de arroz. Segundo Bredeson (1983), a capacidade de processamento de plantas com

expansores pode aumentar de 50 a 100%.

EXTRACAO DO OLEO

No extrator, o material solido € contatado com o solvente, liberando ao final do
processo extrativo micela (mistura 6leo-solvente) e torta (sélidos extraidos), cujos teores de
solvente precisam ser removidos tanto porque afetam as qualidades dos produtos, quanto

porque diminuem custos ao serem reciclados para o extrator.

RECUPERACAO DO SOLVENTE DO OLEQO

() sistema de remogio do solvente da micela tem como elementos principais dois
evaporadores em série seguidos de uma coluna de dessor¢io {“stripping”™), conforme a Figura
11.3.2. Os evaporadores sio do tipo tubo-carcaga, com a micela entrando nos tubos ao fundo e
o vapor sendo coletado no topo. A fonte de calor para o primeiro estagio sfio os excessos de
vapor de agua e de vapor de solvente provindos do sistema de dessolventizagio dos solidos
extraidos.

O segundo estagio do evaporador utiliza vapor de 4dgua como fonte de calor e,
juntamente como © primeiro estagio, remove a maior parte do solvente. O restante do
solvente, cuja eliminacdo € mais dificil, remove-se na coluna de dessorgao.

O sistema de remogio do solvente opera sob vacuo. O solvente separado € bombeado
para o tanque decantador de dgua. Esta agua ¢ oriunda tanto da coluna de dessorgéo quanto do

dessolventizador de torta com injecio direta de vapor.
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FIGURA 11.3.2: Sistema de remocdo do solvente da micela. DT dessolventizador-tostador da

torta, 1°EVP: primeiro estagio do evaporador; 2° EVP: segundo estdgio de evaporagio.

REMOCAQO DO SOLVENTE DOS SOLIDOS

A remogdo do solvente dos flocos € conduzida no chamadoe dessolventizador que no
caso de flocos de soja € também tostador (Dessolventizador-tostador). A tostagem tem ©
objetivo de inativar enzimas inibidoras da tripsina e desnaturar proteinas de soja, tornado-a
suscetivel ao ataque de enzimas proteoliticas.

Na Figura a seguir (I1.3.3) mostra-se um tipico dessolventizador-tostador (DT). Os
flocos sdo alimentados no topo e aquecidos direta e indiretamente com vapor de dgua para
evaporacdo do hexanc. O vapor de agua do aquecimento direto condensa sobre a torta,

aumentando sua umidade de modo a facilitar os aquecimentos subsequentes.
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FIGURA 11.3.3: Detalhes do Dessolventizador-Tostador. Os pratos superiores visani,

sobretudo 4 remocio de solvente, enquanto os pratos inferiores & tostagem.

(s trés pratos superiores constituem a se¢io de alimentagio e os quatro inferiores a
seciio de tostagem. Cada prato é varrido por bragos presos a um eixo central rotativo para
misturar os flocos e promover a passagem destes por aberturas que levam a um fluxo

descendente numa taxa controlada.

1L.4. EXTRACAQ COM DIOXIDO DE CARBONO SUPERCRITICO

1.4.1 INTRODUCAQ
A capacidade dos gases comprimidos de, similarmente aos liquidos, agirem como
solventes ¢ conhecida desde o século passado como “efeito extrativo dos gases”. A primeira

aplicagdo pratica desse efeito, entretanto, s6 ocorreu a partir do segundo quarto do presente
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século, na extracio de petrdleo, quando gases eram injetados em pogos para manter alta a
pressdo de forma a se reter hidrocarbonetos de maior peso molecular em solugdes de metano
ou outros hidrocarbonetos leves. A necessidade de se compreender este, entre outros efeifos,
levou a um consideravel desenvolvimento na termodinamica dos fluidos supercriticos.

Ao mesmo tempo em que desenvolvia-se a industria do petroleo, os processos de
extracdo foram sendo concebidos baseados em seus derivados, como é ¢ caso do hexano para
a extracdo de oleaginosas. No entanto, as sucessivas crises do petroleo ao final deste século, e
a busca de solventes menos nocivos ao homem, assim como a urgéneia de processos menos
dispendiosos, fizeram intensificar as pesquisas com fluidos supercriticos (“gases” a altas
pressdes), sobretudo, para a extragio de produtos naturais.

A principal caracteristica dos fluidos supercriticos origina-se do fato de, nas
proximidades do ponto critico, altas compressibilidades serem alcangadas, tornando possivel
o controle do poder de solvatagio do solvente, por manipulagdo de sua densidade. Este

procedimento simplifica, sobremaneira, os processos de separagbes subsequentes a extragio.

11.4.2 CARACTERISTICAS DA EXTRACAO SUPERCRITICA

A extragio com fluidos, nas proximidades da regifio critica, ndo apenas remove
eficazmente lipidios vegetais, como também apresenta uma série de peculiaridades que torna
mais vantajoso 0 processo supercritico com relagio ao processo convencional. Entre as
principais vantagens, cita-se:

¢ Auséncia absoluta de residuos do solvente nos produtos;

e As etapas de recuperacio do solvente do dleo e do sdlido extraidos é mais simples e mais
barata;

e Uma variedade maior de solventes pode ser utilizada, j4 que as caracteristicas basicas da
extracdo supercritica devem-se, além das propriedades do solvente, as condigbes
termodinamicas;

e A seletividade de um dado soluto, em uma solucdo do solvente, pode ser controlada,

manipulando-se a densidade do solvente ou ainda, adicionando-se um co-solvente;

Tem-se, na maioria das vezes, utilizado o didxido de carbono para a extragio
supercritica de produtos naturais. A grande aceitag@o do didxido de carbono deve-se:
e A sua atoxidade, em pequenas quantidades;
e A sua nio-inflamabilidade;
# Ao seu ponto critico ocorrer em condiges relativamente brandas. A temperatura critica €

de 31,0 °C e a pressao critica de 73,8 bars.
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s A sua estabilidade quimica,
e A sua disponibilidade e baixo custo. O diéxido de carbono pode ser obtido, por exemplo,

a partir de processos fermentativos;

I1.4.3 PLANTA DE EXTRACAQ COM DIOXIDO DE CARBONO SUPERCRITICO

(s experimentos com a extragdo supercritica de oleaginosas tém sido conduzidos em
leitos percolados, a exemplo do que se faz atualmente para a extragio convencional da
maioria das oleaginosas. Portanto, ¢ de se esperar que as etapas envolvidas no preparo das
sementes ndo difiram daquelas da extracdo convencional com n-hexano. Entretanto, as etapas
de extragdo e, principalmente, as etapas de recuperagdio do solvente do oleo e da torta sio
significativamente alteradas.

A Figura 11.4.1 mostra um esquema de extracio supercritica continua idealizado por
Reverchom e Osséo, 1994, Neste modo de operagiio proposto, o solvente entra em contato
com solidos devidamente preparados, no extrator (EXT. 1); a mistura solvente/0lec (micela)
efluente do extrator &, entdo, previamente resfriada, em El, ao trocar calor com o didxido de
carbono proveniente do separador S1 e, novamente, resfriada até a temperatura necessaria
para condensaciio do Oleo por meio do resfriador E2. No separador S1, o oleo ¢ separado do
dioxido de carbone por diminuicdo da temperatura, num processo isobarico.

O dioxido de carbono que detxa o separador S1 é conduzido 4 bomba P1 que ¢ envia
ao trocador de calor El, para ser preaquecido pela micela efluente do extrator. A corrente de
CO, preaquecida €, entdo novamente aquecida por E3 que a deixa nas condigles necessarias
para entrar no extrator EXT1L.

O oleo efluente do separador S1 €, em geral, de qualidade bem superior ao extraido na
planta convencional a hexano. Na Tabela 11.4.1 confronta-se oleos extraidos de sementes de
soja com hexano e com dioxido de carbono supercritico. A quantidade de fosforo
{fosfolipidecs), a quantidade de ferro, a quantidade de acidos graxos livres e as perdas no

refino sdo bem menores na extragdo supercritica.
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FIGURE 11.4.1: Representagio esquemadtica de uma planta continua de extragdo de
oleaginosas com dioxido de carbono supercritico. EXT-1. Extrator, 8-1: Separador; P-1:
bomba para reciclar CO; (El e E2 resfriadores de CO, ; E3: € aquecedor de COy ; E4:
resfriador de CO; ; K-1: Compressor de fluido refrigerante {adaptado de Reverchon e Osséo,
1994).

HEXANO CQ; SUPERC
OLEO RESIDUAL (%) 0.7 21
PERDAS NO REFINO (%) 1.9 0.6
ACIDOS GRAXOS LIVRES (%) 0.6 0.3
INDICE DE PEROXIDO (meq/kg) < 0.1 <0.1
NAQ-SAPONIFICAVEIS (%) 0.6 0.7
Fe (ppm) 1.45 0.3
FOSFORO (ppm) 305 45

TABELA 11.4.1. Comparacio (em percentagens massicas) de oleos de soja extraidos com

hexano e com €O, (P=8000 psi e T= 50 {) [adaptado de Friederich J.P. et alii, 1982].

Na Tabela 11.4.2 € mostrada a escala AOCS (dmerican Oil Chemists Society) de cor
para extragio de oOleo de carogo de algoddo, utilizando-se didxido de carbono supercritico,
extracdo com etanol e extracBio com didxido de carbono supercritico assistide com etanol ¢
com propanol como co-solventes. Como se pode ver, o dleo extraido com didxido de carbono

pure € muito mais clare que o extraido com a adigfio de co-solventes ou com etano!l puro.
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Apresenta-se, na Tabela 11.4.3, as quantidades de fosforo e de gossipol, no dleo de
algodiio, extraidas pelo didxido de carbono supercritico puro e com a adi¢iio de co-solventes.
Pode-se verificar que o didxido de carbono puro extrai a menor quantidade de fosforo e
nenhum gossipel. A adigfio de etanol ou 2Z-propanol ao dioxido de carbono supercritico leva a

uma consideravel extragdo de fosforo e a extragio de pequenas proporgdes de gossipol.

OLEO SOLVENTE INDICE AQCS-DE COR

CRU CO,8.C 0ZR/AOY

CRU CO, S.C COM ETANOL 28 R/23.8Y

CRU CO, S.C. COM 2-PROPANOL 36R264Y

CRU ETANOL 56 0R/70.0Y
REFINADO ETANOL LIR61Y

TABELA 11.4.2.: Indice AOCS - DE cor para 6leos de carogo de algoddo crus (Press@io= 7000
psi, temperatura = 80 C) {adaptado de Kuk, M.S. e RJ. Hron, 1994]. “R”= vermelho ¢ “Y” =

amarelo.

SOLVENTE GOSSIPOL (%) FOSFOROQO (ppm)
CO, S C 0.0 270

CO, SC/ETANOL 0.0228 370

CO, S.C/2-PROPANOL 0.0207 573

ETANOL 1.37 876
2-PROPANOIL 1.33 880

TABELA 11.4..3: Contelido de fosforo e gossipol em oleos crus de caroco de algodic
extraidos por CO» supercritico e co-solventes (Pressio ¢ 7000 psi e a temperatura € de 80°C)

[adaptado de Kuk, M.S. e R.J. Hron, 1994].

E importante, neste ponto, que se ressalte que o solvente (ou a combinacio de
solventes) ideal para uma dada extracio de oleaginosa dependerd dos produtos e das
qualidades que se deseja para tais produtos.

Para os casos analisados acima, o didxido de carbono supercritico puro leva,
indubitavelmente, a oleos comestiveis de melhores qualidades que os extraidos por solventes
liguidos. Entretanto, deixam tortas com substdncias que deterioram suas qualidades
(fosfolipideos, no caso da soja, e gossipol, no caso do carogo de algoddo) e, se a torta for um
dos produtos desejados, ainda necessitara ser re-extraida.

Os solventes liquidos (hexano e etanol, para os casos analisados), por outro lado,
extraem, juntamente como os lipidios, a maior parte dos compostos gue afetam a qualidade
das tortas, mas geram dleos gque exigem etapas dispendiosas de tratamento e tortas com dificil

eliminacdo do sclvente.



O didxido de carbono supercritico, entretanto, quando associado a co-solventes
adequados, pode extrair os compostos que afetam as qualidades da torta e do dleo, mas que
por controles de temperatura e pressdo (densidade) podem ser facilmente removidos do dleo
extraido, valendo-se ainda de sua facil recuperacdo dos solidos extraidos (torta). Estudos para
situagOes nas quais a extragdo ndo ¢ conduzida necessariamente pelo processo supercritico
tém sido conduzidos para a avaliagdo do potencial dos fluidos supercriticos como meic de
separagdo para refinar-se o 6leo (Ooi et alii, 1996).

Pelo apresentado, existe um grande potencial de utiliza¢iio dos fuidos supercriticos
para a extragdo de lipidios de sementes oleaginosas, objetivando a obtengdo de Oleos
comestiveis € torta. Apesar das vantagens dos flutdos supercriticos, especialmente do didxido
de carbono, quanto a atoxidade, renovabilidade e facilidade de remoc¢do dos produtos, ainda
existem limitages quanto a disponibilidade de equipamentos e politicas opeacionais que
tornem esta alternativa economicamente atraente. Considerando-se que o desempenho
energético € um importante dado operacional, aborda-se esta questio, no proximo capitulo,

para os processos convencional e supercrifico.
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CAPITULO I
DESENPENHO ENERGETICO DE PLANTAS INDUSTRIAIS

Em maior ou menor grau, o fator energético foi sempre relevante no projeto de
processos. A partir da década de setenta, entretanto, o fator energético tornou-se priorntario,
para o projeto de processos. A conjuntura politica do final deste século que, por um lado, fez
cair substancialmente o prego do petrdleo € a mesma que, por outro, por forga dos paises mais
industrializados, induz a abertura dos mercados internacionais e torna prioritarios todos os
custos envolvidos na producio de bens.

A necessidade de um maior rigor na analise do potencial de trocas térmicas entre as
correntes envolvidas em processos mdustriais, desde os anos 70, tem levado a aplicagio
sistematica de leis termodindmicas para otimizar os potenciais de tais trocas. A analise
energética por tecnologia pirich vem se destacando pela simplicidade de aplicagio e pelo
impacto que produz no desempenho energético de plantas industriais. Na secdo 111,
introduz-se os fundamentos deste método de otimizacio que seré decisivo tanto na melhoria
do desempenho energético das plantas convencionais guanto como instrumento de avaliagio
da viabilidade econdmica do novos processos, como o com digxido de carbono supercritico,
que se tem proposto.

Trabalhos que fornecem dados operacionais para a planta de extracdio e que investigam
seu desempenho energético sfio relativamente raros na literatura. Apesar de pouco rigor nas
analises energéticas feitas, esses trabalhos permitem algumas conclusdes interessantes, sendo

estas conclusdes objetos da secio 111.2.

[iLi. CONCEITOS BASICOS DE OTIMIZACACG ENERGETICA VIA
TECNOLOGIA PINCH

A necessidade de um maior rigor na analise do potencial de trocas entre correntes
envolvidas em processes industriais fez com que se aplicasse de um modo mais sistematico as
leis bésicas da termodinamica para a descricBo de tals trocas. Como se vera os conceitos
basicos de tecnologia Pinch estiio fundamentados nestas leis classicas. A descrigido que se faz

a seguir, para esta tecnologia, ests baseada na conduzida por Douglas J. M. (1988},

111.1.1 DEMANDA MINIMA DE RESFRIAMENTO E AQUECIMENTO DE CORRENTES
A analise via tecnologia “Pinch”™ consiste em se tratar o processo ou a plania a ser

otimizada como se fosse uma rede de trocadores de calor. O ponto de partida, para esta
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analise, ¢ o calculo das quantidades minimas de calor a ser fornecida e retirada da rede como
um todo. Salienta-se que esse calculo pode ser realizado sem que se especifique uma dada
rede de troca.

Do mesmo modo, é possivel obter o numero minimo de trocadores para se obedecer
quantidades minimas de utilidades quentes e frias sem que se especifique a rede de trocadores.
Assim, a necessidade minima de utilidades quentes e frias e o nimero minimo de trocadores

fornecem uma meta a ser atingida durante o projeto da rede de troca térmica.

Primeira e Segunda leis da Termodindmica

Considera-se uma situagdo bem simples na qual dispde-se de duas correntes que
necessitam ser aquecidas e duas correntes a serem resfriadas e com as caracteristicas
mostradas na Tabela 111.1, abaixo. Se forem calculados o calor disponivel nas correntes
guentes, o a ser fornecido para as correntes fiias e a diferenca entre estes valores, ter-se-a a
quantidade de calor a ser fornecida ou retirada do sistema formado pelas quatro correntes, de

modo a se satisfazer a primeira lei da termodinamica.

Corrente | Condi¢do |FCp[Btuw/(h.°F)1{  Tinicial T final Q disponivel 10° Bru/h
1 Quente 1000 250 120 130
2 Quente 4000 200 100 400
3 Fria 3000 90 150 -180
4 Fria 6000 130 190 -360
20Q=-10

TABELA TI.1.1: Caracteristicas das correntes a serem agquecidas e resfriadas.

A primeira lei, entretanto, ndo considera o fato de que a transferéncia de calor de uma
corrente quente para uma corrente fria ocorre apenas se a temperatura da corrente quente for
superior & da corrente fria {como enuncia a segunda lei). Assim, para gue se tenha uma
estimativa correta da necessidade de utilidades quente e fria, deve-se ter sempre um valor
positivo para a diferenca de temperatura entre a corrente quente e a corrente fria. Em suma,
um projeto adequado para a rede de trocadores deve obedecer ndo apenas a primeira lei, mas

também a segunda lei da termodindmica.

Intervalos de Temperatura

Um procedimento simples para fazer com que a segunda lei seja satisfeita fo1 proposto
por Hohmann, Umeda et alii e por Linnhoff e Flower (Douglas, 1988). Este procedimento
consiste em se escolher um gradiente minime de temperatura para ¢ qual se julga que a

transferéncia de calor ocorre sob taxas aceitaveis. Cria-se, em seguida, duas escalas de
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temperaturas uma para as correntes quenies e outra para as correntes frias, defasadas pelo

gradiente minimo.

230 240
2{}6 190 “
A
150 140
v
h 4 e 100 90

FIGURA IIL.1.1; Diagrama representando as correntes quentes (escala a esquerda) e as

correntes frias (escala a direita).

Os dados de temperatura que se tem e que se deseja para as entradas e as saidas das
correntes sdo, entdo, plotados nas escalas {defasadas, aqui, segundo uma diferenca minima de
temperatura de 10°F), conforme a Figura I1.1.1. Nesta Figura pode-se notar que foram
criados intervalos de temperatura pelas linhas que definem as condigdes de entrada e saida
para as correntes. Em cada um desses intervalos, a transferéncia de calor ¢ garantida pela
diferenca de temperatura imposta de 10°F | podendo ocorrer de um dado intervalo para
quaisquer dos intervalos posicionados abaixo deste.

A guantidade de calor em excesso referente a cada intervalo de temperatura pode ser

determinada pela expressio:
Qi - iz (Fcp)quaﬂta,i T z (Fcp)ﬁia,i JATl (ili 1 . E)

Assim, tem-se as quantidade apresentadas na Tabela IT1.1.2 para cada um dos intervalos e a

somatoria dessas quantidades que obedece & primeira lei.

intervalo i 2 3 4 5 ¥

Q (10°Btw/h) 50 -40 -80 40 20 -10
TABELA HI1.1.2: Calores em excesso em cada um dos intervalos.

Diagramas de Cascatas
Uma forma de se levar as correntes até as temperaturas desejadas €, transferindo-se

para utilidades quentes e frias, os excessos de calores correspondentes a cada um dos
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intervalos. Seriam, entfo, necessarios [(50 + 40 + 20)x10° 1 =110x10" Btw/h de utilidades
frias e [(-40 - 80)x10°] =120x10° de utilidades quentes.

Obviamente, o procedimento apontado no paragrafo acima ndo € o mais interessante
do ponto de vista de consumo energético. Se os calores em excesso, ac invés de serem
trocados diretamente com as utilidades, fossem trocados entre os intervalos de temperaturas,
poder-se-ia chegar a consumos bem menores de utilidades.

O diagrama apresentado na Figura II1.1.2, Diagrama em Cascatas, mosira o
procedimento capaz de levar ao menor consumo de utilidades. Ele consiste em, partindo-se do
intervalo superior, transferir o calor em excesso para os intervalos seguintes. Assim, garante-
se a obediéncia da segunda lei. Ou seja, o calor sendo transferido da fonte de maior

temperatura para a de menor temperatura.

Cargas Minimas de Utilidades

Para o caso considerado, aqui, o intervalo superior possui 50x10° Btu/h em excesso.
Este calor é suficiente para suprir a demanda do segundo intervalo, restando ainda 10x10°
Btuw/h para serem trocadas com o terceiro intervalo. O terceiro intervalo necessita ainda de
70x10° Btu/h de utilidades quentes, ja que todo o calor disponivel em intervalos superiores ja
foi trocado. Necessita-se ainda, para o quarto e o quinto intervalos, de 60x10° Btu/h de
utilidades frias.

De acordo com ¢ procedimento adotado no diagrama em cascatas (que obedece &
segunda lei), necessita-se de 70 000 Btu/h de utilidades quentes e de 60 000 Btu/h de
utilidades frias. Deve-se notar que a diferenca entre esses valores obedece também a primeira

lei da termodindmica.

lemperatura “"Pinch”

No diagrama em cascatas nfo houve transferéncia de energia entre o terceiro e o
quarto intervalos. Tem-se denominado a temperatura de transigio entre esies intervalos
{130°F para as correntes frias e 140 °F para as correntes quentes) de Temperatura FPinch.
Nesta temperatura a analise do potencial de trocas fica dividida, pois acima da temperatura

Pinch s6 se fornece calor e abaixo desta temperatura sé se remove calor.

b
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FIGURA I11.1.2: Diagrama em cascatas, representando as trocas de calores remanescentes

entre os intervalos de temperaturas.

Diagramas de Entalpia - Temperatura

Para se construir um diagrama de Entalpia - Temperatura € preciso, primeiramente,

que se calcule as demandas de utilidades quente e fria, como se descreveu anteriormente.

Estipula-se, em seguida, o nivel zero de entalpia para a menor temperatura das correntes.

Calcula-se, entdo, o calor disponivel nas correntes quentes, acumulando-o 4 medida que se

caminha em direg@o as temperaturas maiores, conforme mostra-se na Tabela [11.1.3.

Temp. das Correntes Quentes (°F)

Entalpia Acumulada (Btu/hora)

100 0,0

120 0,0 + 4000(120-100) = 80 000

140 80 000 + (1000+4000)(140-120) = 180 000
160 180 000 + (1000+4000)(160-140) = 280 000
200 280 000 + (1000+4000) (200-160) = 480 000
250 480 000 + (1000) (250-200) = 530 000

TABELA: TIL.1.3: Entalpias acumuladas para os niveis de temperatura das correntes quentes,

Para a demanda de utilidades frias adota-se a entalpia para o menor valor de
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temperatura das correntes frias. Calcula-se a partir desse valor, a entalpia acumulada para as

correntes frias, conforme a Tabela 1111 4.

Temp. das Correntes Frias (°F) Entalpia Acumulada (Btu/hora)
90 60 000
130 60 000 + 3000(130-90) = 180 000
150 180 000 + (3000+6000)(150-130) + 360 000
190 360 000 + 6000(190-150) = 600 000

TABELA TI1.1.4: Entalpias acumuladas para os niveis de temperatura das correntes frias.

Plotando-se esses valores de Entalpias Acumuladas para as correntes quentes e frias
contra a Temperatura, tem-se as Curvas Composias para tais correntes, conforme a Figura
IiL1.3.

As mesmas verificacdes feitas no diagrama em cascatas podem ser feitas nesta
construcdo de entalpia acumulada contra temperatura. Ou seja, as demandas de utilidades e a
temperatura “pinch”, que ¢ evidenciada pela menor aproximagdo entre as curvas. QOutras
verificacdes, porém sdo facilitadas nesta nova construgéo grafica.

Supde-se, por exemplo, que a demanda de utilidades frias suba em 50 000 Btu (50 000
+ 60000 = 110 000). Os célculos para as correntes frias sfo, entfo, refeitos. Isto fara com que
a curva composta para as correntes frias desloque-se para a direita, elevando a demanda de
utilidades quentes em 50 000 Btu e levando a aproximagdo maxima entre as curvas a 20°F,
conforme se mostra na Figura IIL.1.4. Isto significa que se a aproximagdo minima de
temperatura fosse estipulada em 20°F, seriam necessarias 110 000 Btu/hora de utilidades frias
e de 120 000 Btwhora de utilidades quentes. A temperatura pinch mudaria de 140°F para

150°F para as correntes quentes e permaneceria inalterada para as correntes fiias.
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FIGURA Hi.1.3: Curvas compostas para as correntes quentes e frias para uma diferenca

minima de temperatura de 10°F.
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FIGURA UI.1.4: Diagrama Entalpia contra Temperatura. Evidencia-se ¢ deslocamento da

curva composta para as correntes frias.
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TI..2. ANALISE ENERGETICA EM PLANTAS DE EXTRACAQ DE OLEO
VEGETAL

Apesar da escassez de trabalhos conternplando os consumos epergéticos em plantas de
extracio de Oleo vegetal, assim como do pouco rigor nas analises feitas, elas indicam
procedimentos que podenam ser adotados no sentido de melhorar o desempenho dessas
plantas, tdo bem quanto a viabilidade de processos alternativos com relacio ao convencional a
hexano. A seguir s@o apresentadas as evolughes que tem sofride o processo convencional,
com vistas a se reduzir o consumo energético, e avaliagdes dos consumos de energia para uma

proposta de operagio supercritica para a extragdo de dleo de soja.

111.2.1 PLANTAS CONVENCIONAIS DE EXTRACAO

Hstima-se que os custos com energia e com ¢ solvente (hexano) representem de 40-
50% dos custos operacionais envolvidos numa planta convencional de extragio por hexano
(Dada, 1983). Na verdade, poucas foram as evolucbes desse processo desde a década de 50
até o inicio da década de oitenta, como mostram os dados expostos na Tabela 1I1.2.1. Estes

dados, devidos a Schumacher (1983), referem-se a extracio de olec de soja. Na coluna (a)

Operagio a b ¢
Aquecimento das sementes (20-40°C) 45 45 45
Aguecimento do hexano (40 - 55°C) 15 - -
Aquecimento do extrator 10 10 —
Dessolventizador-tostador (75°C) 140 140 110
Dessolventizacio da micela

1? Estagio 60 - -
2° Estagio 10 10 —
Stripper 15 15 L
Secagem da torta 60 60 —
Degomagem e secagem da lecitina 12 12 12
Recuperacio do hexano 23 23 -
Perdas por radiacio 15 15 5
Total (kg de vapor por tonelada de soja processada) | 405 330 177

Tabela I1.2.1: Consumes de vapor {em Kg de vapor por tonelada de soja processada por hora}
para plantas de extrac@io de oleo de soja para as décadas de 50 (a), 80 (b) ¢ o possivel de se

atingir (c) (adaptado de Schumacher, 1983).

estio valores médios para 05 consumos de vapor tipicos nos anos 50, na coluna (b) os

consumos dos anos 80 e em (¢), o consumo possivel de se atingir, segundo Schumacher.
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De acordo com esta Tabela de dados, até os anos 80, que se val considerar como ©
consumo atual, por falta de dados mais recentes, as operagbes que mais consomem energia
sfo as de dessolventizaciio ¢ secagem da torta. Schumacher propde operar-se, o extrator, sob
pressdes de 1,5 a 2,5 atmosferas e a temperaturas entre 95 e 115 °C. Com esse procedimento,
a energia contida nos solidos e no proprio hexano seria suficiente para vaporizar de 80 a 90%
do hexano contido na torta, por um flash com resfriamento at¢ 70°C. Esse tipo de
dessolventizacfo indireta levaria a um menor consumo de vapor direto e a um menor
contetrdo de umidade na torta. Um menor consumo de vapor poderia ser ainda conseguido
preaguecendo-se o ar de secagem com ¢ ar Gmido de saida.

Além dos procedimentos acima descritos, outros tdo simples quanto o perferto
isolamento do extrator, a prevengio de vazamentos e a reutilizac8o de vapor condensado da
planta, no segundo estagio do evaporador, levariam & diminui¢do proposta na coluna (c) da
Tabela 111.2.1. Para o engenheiro envolvido diretamente com a planta de extracdo, os
consumos energéticos expressos em Kwh' e kg de vapor podem ser bastante paupaveis, mas
carecem de coeréncia dimensional, principalmente para os que apreciam o sistema
internacional de unidades, Portanto, estando-se no fltimo grupo, procede-se a transformacao
destas unidades em Kloules. Para tal admite-se que cada Kg de vapor estejaa 100°C el atm e
que contenha, portanto, 2 256,88 KJ de energia até ¢ estado de liquido saturado. Os
consumos totais de vapor e de energia elétrica sdo também apresentados na Tabela 111.2.1. Na

Tabela II1.2.2 esses consumos aparecem transformados em KJ por tonelada de soja

processada.
1950 1980 Possivel
Consumo médio de energia térmica 914 036,4 744 770,4 399 467 8
{KJ/tonelada de soja processada)
Consumo médio de energia elétrica - 104 400 90 000
(KJ/ tonelada de soja processada)

TABELA I11.2.2: Consumos médios de energia térmica e de energia elétrica envolvidos na

extracdo de oleo de soja.

' Um Kwh ¢ a quantidade de energia que se transfere sob uma poténcia de LKW por 3600 segundos (uma hora).
On seja, TKWh = 3600 Kjoules.
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[11.2.2. CONSUMOS ENERGETICOS EM PLANTA SUPERCRITICA

Na se¢3o 11.4.3 mostrou-se uma planta de extra¢do supercritica isobarica com dioxido
de carbono, otimizada energeticamente via conceitos de fecnologia pinch. Deve-se recordar
que a separagio do Oleo se fazia por reducfio na temperatura. Os consumos de utilidades
quente e fria e de energia elétrica, em funcdo da pressdo de operaglio para esta planta, durante
a extra¢do de Oleo de soja, sdo apresentados na Tabela H1.2 3. Excluindo-se os consumos das
etapas de degomagem e secagem da lecitina (27 082,56 Kl/ton de soja), dos valores de
consumos apresentados na Tabela IT1.2.2, pode-se constatar que 0s consumos energéticos para
o processo supercritico sdo da mesma ordem de grandeza daqueles do processo convencional,
podendo ser até mesmo inferiores 4 medida que se aumenta a pressdo de operagio acima de
500 bars.

Os dados apresentados na Tabela 1I1.2.3, revelam a tendéncia de queda nos custos
operacionais & medida que se aumenta a pressdo de operagio. Este resultado decorre do
aumento na solubilidade do didxido de carbonoe que faz reduzir o fluxo massico desse
solvente no circuito de extragdo. Entretanto, os custos fixos, que obviamente crescem com o

aumento da pressédo de operagdo, nido foram considerados por Reverchon e Osséo (1954).

Presséo {bar) Utilidade Quente Utilidade Fria Energia Elétrica
(KJ/ton de soja) (KJ/ton de soja) (KJ/ton de soja}

400 1101924 130G 860 207 936

500 426 132 506 844 80712

600 239 400 284 544 45 144

TABELA HI.2.3: Consumos de utilidades quentes e frias e de energia elétrica para plantas de
extragdo supercritica de oleo de soja proposta por Reverchon e Osséo, 1994 [adaptade de
Reverchon e Osséo, 1994, admitindo-se que cada tonelada de soja resulte em 190 kg de dleo
(teor de20% e residuo de 1%)].

Calvo e Cocero (1997 investigaram os custos operacionais e fixos envolvidos na
extragio supercritica de oleo de girassol, utilizando etanol {10%) como co-solvente. A planta
de extracio € bem semelhante & proposta por Reverchon e Osséo (1994), ou seja, a separagio
do solvente ¢ feita alterando-se a temperatura € mantendo-se a pressio praticamente
inalterada. Dois processos foram avaliados: um que induz & separacio solvente-Gleo por
aumento na temperatura {abaixo do ponto de mversio) e outro que leva a separagic dOleo-
solvente por reducio na temperatura {acima do ponto de inversio).

A inversio da solubilidade é um fendémeno ja bem compreendido ¢ decorre da
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competicdo entre os efeitos de diminuigdo na densidade (e na solubilidade) do solvente e de
aumento da pressfo de vapor do Oleo com ¢ aumento da temperatura. Mais detalhes podem
ser vistos em King e Bott (1993). Abaixo do ponto de inverséo (cerca de 400 bar} e operando-
se com didxido de carbono puro (na auséncia do co-solvente), as diferencas nas solubilidades
com a alteracfo da temperatura sdo pequenas demais para permitirem separacfio significativa
soluto-solvente. Operando-se com ¢ etanol como co-solvente, entretanto, as diferengas na
solubilidade sdo significativamente ampliadas, possibilitando o processo de separagéo.

Os consumos energéticos avaliados por Calvo e Cocero (1997) para operaciio A,
abaixo do ponto de inversdo (200 bar e separacio por aumento na temperatura de 40 para
80°C) e para operagdo B, acima do ponto de inversdo (400 bar e separacio oleo-solvente por
reducdo na temperatura), sdo apresentados na Tabela 111.2.4 A operagio C corresponde a
producio de Oleo em planta convencional a hexano para os anos 80 (Tabela 111.2.2), segundo
Schumacher (1983) e a operagio D, comresponde aos custos possiveis, para a planta
convencional (Tabela I11.2.2), de acordo com esse mesmo trabalho. Nas operagdes C e D

eliminou-se o consumo de vapor para a degomagem ¢ a secagem da lecitina.

Operacio Energia Térmica Energia Elétrica
(Ml/ton de dleo”) (MJ/ton de 6leo)

A 4 320,00 374,40

B 2 206,80 19440

C 3777.30 549 47

D 1 956,92 473,68

TABELA 111.2.4: Custos operacionais envolvidos na produgio de dleo de girassol separado
do solvente (mistura CO, supercritico-etanol) por aumento na temperatura a pressio de 200
bar (A) e por reducdo na temperatura a pressio de 400 bar (B). Em (C) e em (D), os custos
envelvidos na producdo de ¢leo em uma planta convencional com hexano sdc apresentados de

acordo com Schumacher (1983).

A alternativa de operagdo A, que traz consigo os beneficios da onmizacgio energética,
apresenta consumo energético comparavel ao da planta convencional dos anos 80 {operacio
C}, porém bem superior ao possivel de ser obtido de acorde com Schumacher, 1983, para esta

planta convencional {operagdc D). A altermativa de operagdo B, por sua vez, também

" Deve-se notar que os valores fornecidos nesta tabela s3o para cada tonelada de dleo produzide. enquanto que 08
fornecidos na Tabela 11.2.2 t8m como base de ciloulo cada tonelada de grfio processado. Admite-se para a soja
um igor de 20% de oleo ¢ um residuo de 1%, para aprovetiamento dos dados ¢a Tabela HI.2.2 na Tabela [T11.2.3.
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otimizada energeticamente, apresenta consume comparavel ao possivel de ser obtido para a

planta de extrag@io com hexano {(operagio D).

Comparando-se apenas os consumos energéticos para a planta supercritica, a
alternativa de operacdo B € mais viavel que a alternativa A, em razo da maior sclubilidade
do solvente e, em conseqiiéncia, do menor fluxo deste a ser processado e reciclado.
Considerando-se, entretanto, os custos fixos para operacio em trés colunas (duas em serie ¢
uma fora da linha), a alternativa de operagio A (menor pressio, abaixo do ponto de inversdo)
leva a custos totais bem menores, segundo Calvo e Cocero (1997), que a alternativa B
(pressdo maior, acima do ponto de inversio).

Sem ddvidas, a adi¢fo do co-solvente proposta por Calve e Cocero (1997) constitui-se
numa forma bastante interessante de operagfio para o extrator supercritico ja que desse
procedimento decorre que:

s O poder do dioxido de carbono supercritico de solubilizar os lipidios € aumentado e, em
conseqliéncia, os custos operacionais diminuem com relagio & operagdo com solvente
puro;

e A operacdo do extrator em pressdes abaixo do ponto de inversdo ¢ possibilitada e, em
conseqiiéncia, os custos fixos envolvidos na construgio do extrator ficam sensivelmente

diminuidos;

E importante que se atente para o fato de que as analises feitas para os custos
operacionais referem-se exclusivamente as plantas de extragfo. Conforme ja se comentou no
Capitulo 11, o processo supercritico tem o grande mérito de propiciar um meio impar para a
conduclo de processos de separaciic que tornam malis simples e menos onerosas as etapas de
refino do Oleo bruto extraido. A inclusfio destas etapas posteriores de processamento do oleo
nas avaliagbes de consumo energético levardo, muito provavelmente, 2 custos totais bem
inferiores para as plantas supercriticas, além, é claro, de se gozar dos beneficios certos desse
processo ja descritos no mencionado capitulo.

Do mesmo modo que Reverchon e Osséo (1994), Calvo e Cocero {1997) necessitaram
admitir uma eficiéncia com relaciic ao eguilibrio, para que pudessem conduzir suas analises
energeticas, na auséncia de um modelo mais preciso da unidade de extracfio. Os fluxos de
solvente nestas analises podem estar inadequados, do ponto de vista da transferéncia de
massa, com a quantidade de dleo extraida. Entende-se que para uma analise energética mais
precisa necessite-se dispor de um modelo que leve estes aspectos da transferéncia de massa

em considerago.
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CAPITULO WV
COMENTARIOS E DIRECIONAMENTOS

Qualidade do oleo obiido

Entre os solventes que se tem testadc como alternativos para o hexano, o etanol e o
diéxido de carbono supercritico apresentam-se como 0s mais promissores para a produciio
de 6leo e torta comestiveis. O etanol puro, embora produza um 6leo de excelente qualidade,
ainda traz consigo, tal qual o hexano, ¢ inconveniente de ser altamente inflamavel. O diéxido
de carbono supercritico, por outro lado, apresenta caracteristicas que harmonizam-se com as
atuais tendéncias de se aumentar a seguranga no ambiente de trabalho, a qualidade dos
produtos, assim como s de se mimmizar o impacto ambiental e 0s custos operacionais.

De um modo geral, entretanto, o solvente ou a combinagdo ideal de solventes, para
uma dada extragdo, dependera dos produtos e das qualidades e finalidades propostas para tais
produtos; entendendo-se que os critérios de qualidade sfo dependentes de legislagdes
mutaveis, no que se refere, por exemplo, aos niveis residuais de solvente e de impurezas nesses
produtos e ainda de padrOes sensoriais. Ressalta-se, todavia, que:

e Solventes como o hexano e o etanol tém o poder de solubilizar, em maior ou menor gray,
grande parte das substdncias presentes em oleaginosas;

o O diéxido de carbono supercritico, quando puro, extrai em maior proporcio os lipidios
presentes nos grios. A adicdo de um co-solvente apropriado pode levar & extracio de
substdncias cutras, que porventura se deseja obter;

s O diéxido de carbono em condicles supercriticas permite gue se manipule varidveis come
a pressio e a temperatura de modo a refinar oleos exiraidos ou nfo pelo processo

supercritico e ainda, levar ao fracionamento desses dleos;

Volume de produgdo
O processo de exiragfo supercritica estd ainda restrito a extracdo de oleos com alto

valor agregado, em processes descontinuos de baixa capacidade. No processo convencional
tem-se produzido quantidades t3c elevadas quanto uma mil toneladas diarias de oleo de
sementes comuns, tais como a soja, o carogo de algodio, o girassol, o mitho, etc.. Esta elevada
capacidade influi no sentido de reduzir custos por tonelada de 6leo preduzido.

A demanda por produtos com caracteristicas especiais, em quantidades pequenas, por

outro lado, € uma tendéncia recente que pode contribuir para a expansio do processo



supercritico, sobretudo se, apds a extrac@o, outras unidades, operando também a elevadas

pressoes, forem demandadas para conferir aos produtos estas caracteristicas especiais.

Consumo energetico

Estudos mostram que admitindo-se operagio continua em plantas que utilizam como
solvente o didxido de carbono puro, sob pressbes acima do ponto de inversio {cerca de 400
atmosferas), os custos operacionais tendem a ser inferiores aos das plantas convencionais que
operam sob pressdes atmosféricas. Nestas condicBes, a possibilidade de se executar a
separagao Oleo solvente, por manipulacio da temperatura, mantendo-se a pressdo constante, €
que torna esse processo supercritico energeticamente viavel.

A adicio de etanol como co-solvente ao didxido de carbono supercritico, além de
aumentar a solubilidade do oleo permite que se execute sua separacdo do solvente, apds a
extrago, por aumento da temperatura. Em conseqiéncia. pode-se conceber plantas
supercriticas a custos fixos menores, em presstes abaixo do ponto de inversio.

Se as analises comparativas de custos que se tém realizado para as plantas de extragdo
fossem feitas, considerando-se também os custos fixos e operacionais envolvidos nas etapas de
processamento posteriores a planta de extracio (degomagem, refino, brangueamento, etc.), as
conclusdes relativas 4 viabilidade do processo supercritico poderiam, a depender da finalidade
do oleo obtido, ser bem mais favoraveis a esse novo processo.

Ha que se dizer que as comparagdes de consumos energéticos, até o presente momento
feitas, baseiam-se na utilizago de modelos bastante superficiais, a comecar pela umdade
exiratora, que permitem analises apenas de ordens de grandeza. A utilizacdo de modelos mais
rigorosos € imprescindivel para a determinacio das condigBes Gtimas de operagdo das plantas
de extracdo e para proceder-se comparagdes mais precisas entre modos alternativos de

operacao.

Utilizagdo dos meios supercriticos para a extracdo e o processamenito de oleos vegeidis

A inércia em se empregar leitos percolados, consagrados para a extragdo com hexano
Hquido, para a extracdo supercritica de oleos vegetais pode estar impondo limites mais
rigorosos para a concepgdo de processos continuos que os de fato existentes. Ao mesmo
tempo, pensa-se que a industria de extraclo de oleos vegetais poderia estar bem melhor
equipada e predisposta & exploracfio, seja em grande ou pequena escala, de uma série de

materiais oleaginosos plenamente adaptados as condigdes climaticas brasileiras.
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Dados Operacionais e (ontribuicies

Dentre as 4areas relacionadas a extracio de Oleos vegetais por solvente, aqui
identificadas como ainda pouco exploradas, certamente aguela referente a dados de operagio €
a que necessita maiores evolugdes. Com o intuito de contribuir nesie setor vai-se, neste
trabalho, conduzir analises de sensibilidade paramétrica e, com o subsidios destas analises, vai-
se avaliar os desempenhos de estratégias de controle para a extra¢do supercritica.

Considerando-se que um pré-requisito para as analises acima referidas estd na
disponibilidade de um modelo dinfmico, para a simulagdo do processo extrativo em
computador, inmclalmente revisa-se a questio da modelagem matematica a solvente (Capitulo

V). Em seguida, Capitulo VI, trata-se da solucio numérica do modelo semi-continuo de

extragio supercritica.



CAPITULOV
MODELAGEM MATEMATICA PARA O EXTRATOR DE OLEO VEGETAL A
SOLVENTE

V.1. INTRODUCAO

A problematica da modelagem do processo de extracdo de oleaginosas tem sido
abordada pela lteratura desde a década de 40 (Kamnofsky, 1949} Entretanto modelos
transientes confidvels, necessarios para a avaliagio de politicas de controle e aplicacdo de
técnicas de otimizacdo, somente nesta Gltima década foram por esta literatura comtemplados.

Ao mesmo tempo em que se tem assistido a um consideravel aperfeigoamento em
unidades de processamento presentes na industria petroquimica, para a qual se tem
desenvolvido e aplicado técnicas bastante apuradas de controle e otimizagio, outros setores
como ¢ agro-industrial ndo tém experimentade a mesma evolucio, provavelmente pela
novidade que representa ou mesmo pela auséncia de um profissional da area de engenharia
diretamente ligado a este setor. Majumdar et ali (1995) expressam mais ou menos assim, esta

lacuna para a &rea de extragio de Oleos vegetais:

“... Uma revisdo na literatura sugere que, enquanto um consideravel trabalho experimental
tratando da extrago de oleo por solvente tem sido realizado por véarios pesquisadores, os
esforgos para se modelar este processo tém sido inadequados. Para a modelagem da extragdo,
os esforcos de Fan e Morris, de Lee et alli, de Karnofsky, de Abraham et alii e de Chien et ahi
devem ser reconhecidos. Entretanto, todos os trabathos anteriores falharam no que se refere a
apreciacdo da natureza transiente do processo de extragfo num leito de particulas ou ndo
puderam identificar as varidveis que governam O processo e, em conseqiéncia, ndo
conseguiram adequadamente determinar os efeitos das vaniaveis,..”

Majumdar et alii {1995), aparentemente nfo conheciam os trabalhos de Sovova (1994)
que analisou, com modelo transiente, os efeitos de certos pardmetros adimensionais na
extracdo supercritica de Oleo de sementes de uva com diéxido de carbone. Embora nem a
analise de efeitos de Majumdar et alii {1993) (para a extragio convencional) nem a de Sovova
{1994} (para a extragfio supercritica) seja a mais adequada para a aplicacio de tecnicas de
controle, os modelos por eles apresentados permitem a simulag¢io do processo ¢ a analise de
efeitos conduzida de modo mais adequado com esse propésito. Por este motivo, estes modelos
sio aqui apresentados. Antes porém, faz-se um breve histérico dos mecanismos até o

momento Propostos para 0 Processo o extrativo.
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V.2 MECANISMOS DE EXTRACAOQO

A transferéncia de massa de solutos miio adsorvidos, no interior de solidos cujos
poros estejam completamente cheios pelo fluide extrative, ocorre de acordo como a
primeira lei de Fick. Ou seja, € proporcional a um coeficiente de transferéncia de massa e a
um gradiente de concentragdo. Os primeiros trabathos que investigaram a extragio de
sementes oleaginosas, no entanto, identificaram dependéncia fraca e néo proporcional da taxa
de extracdo com o gradiente de concentragdo (Karnofsky, 1949, Othmer e Agarwal, 1955),

Face a estas constatacdes, mecanismos tém sido desenvolvides, propondo, cada um
deles, etapas limitantes para o processo extrativo. Um deles, o Mecanismo da Lenta
Dissolucdo do Oleo, admite que o solvente flua facilmente pelos poros preenchendo-os. Outro
mecanismo, 0 Mecanismo do Escoamento Capilar, supde que a resisténcia a extrago esteja
justo nos escoamentos do solvente e do dleo pelos espacos captlares do solido. A seguir estes

mecanismos sdo melhor explicados.

MECANISMO DA LENTA DISSOLUCAO DO OLEO.

Os principios desse mecanismo foram propostos por Karnofsky (1949). Segundo ele,
certos componentes do oleo, pouco soliveis em hexano, inibiriam a dissolucio dos
triglicerideos. Mais tarde (Karnofsky, 1986}, esse mesmo pequisador atribui a agdo inibidora &
presenca dos fosfatideos, reconhecidamente pouco soliveis em hexano.

Karnefsky admite que o Oleo presente no interior de particulas de sementes possa ser
dividido numa porgio dissolvida no solvente estagnado e noutra por¢io ndo dissolvida. A
resisténcia 4 extracdo estaria, sobretudo, na dissolugdo do dleo ndo-dissolvido, sendo a
difusfo do dleo dissolvido até o seic da micela um processo rapido.

Bair e Snyder (1980}, estudando a estrutura de corplisculos lipidicos de dleo de soja,
concluiram que eles ocupam os espagos entre corpusculos protéicos, no interior do citoplasma
de células cotileddneas. Observaram ainda que os corpisculos lipidicos sdo envolvidos por
uma fina membrana e que apresentam afinidade pelos corpisculos protéicos € pela membrana
celular. Entretanto, nio concluiram com respeito a influéneia dos fosfatideos no processo

extrativo.

MECANISMO DO ESCOAMENTO CAPILAR

Segundo Othmer ¢ Agarwal (1955), a extragho seria fundamentaimente um problema
fluido-dinamico no qual o solvente e ¢ dleo escoam num complicado sistema capilar, formado
por células vegetals rompidas com 2 quebra ¢ a laminagBo das sementes. A taxa de extragio
seria definida pela lei de Hagen-Poiseulle para escoamento capilar, sendo independente da
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difusdo molecular e, portanto, pouco afetada por operagio em contra-corrente.

Nos instantes iniciais, haveria dissolugio do oleo da superficie das particulas e das
mais proximas células rompidas. O solvente, entfio, penetraria pelos espagos capilares para
dissolver mais oleo. Gradientes de concentragdo seriam estabelecidos na rede de capilares. O
escoamento capilar levaria o Oleo até a superficie da particula onde nova dissolucio ocorreria.
Assim, © potencial para escoamento decresceria juntamente com a taxa de extragio & medida
que o equilibrio fosse aproximado.

AlteracGes nas propriedades fisicas da micela com a concentragio do dleo
influenciariam significativamente a taxa de extragfo, de acordo com a equagio modificada de

Hagen-Poiseiulle:

V2l
%:VK ’]«'p/p’,)f(X) ( )
i

onde:

dX/dt — taxa de extragio do dleo [gramas de oleo/(grama de sélidos inertes . tempo}];
K —» constante;

v —» tensdo superficial da micela;

p — densidade da micela;

1 —> viscosidade da micela;

f{X) — funclo da concentragdo residual;

De acordo com a equacgio anterior, a taxa de extragfio deve aumentar com 08 aUMentos
da tensfio superficial ¢ da densidade e diminuir com o aumento da viscosidade. Othmer ¢
Jaatinen (1959} mostraram que o termo yp/it ¢ essencialmente constante para micelas de
hexanc até concentracdes de 20% em odleo. Para os demais solventes estudados esse
adimensional diminui com o aumento da concentragio do dleo. A taxa de extracdo mostrou
alteractes no comportamento inicial (rapida), para todos os solventes estudados, apenas

guando o referido adimensional decrescia abaixo de 30.

CONSTATACOES MAIS RECENTES

Experimentos relativamente recentes realizados por MNieh e Snyder (1991) com farelo
de soja {s0ja em po) revelaram tempos de extragdo muito inferiores aos necessarios para
flocos (particulas laminadas). Se a lenta dissolugio do dleo fosse a etapa limitante da extragio

de flocos, segundo estes pesquisadores, seria de se esperar o mesmo para o farelo.



Chien et alii (1990), extraindo ¢lec de mitho com etanol, observaram comportamentos
similares para a extragdo de farelo (d,=123pum) e de particulas grandes (d,=849%9um), quando
estas particulas grandes eram pré-tratadas com etanol numa proporcio de 0,4 mleano/@mimo »
por 18 horas. Com isto eles concluiram que a difusfio do etanol em regides “secas” das
particulas € muito menor que a difusfo em regides molhadas pelo solvente. Isto levou a crer
que a difusio do solvente pelo solido seco seja o fator limitante da extragio.

Ao que parece, a diminuicdo nas dimensdes das particulas solidas elimina
progressivamente as resisténcias aos transportes do solvente e do Oleo no interior destas
particulas e a resisténcia ao transporte massico do solvente nos poros do sélido, ainda vazios,
deve ser elevada o suficiente para mascarar os efeitos de contra-difusdo solvente-oleo. Uma
evidéncia disto € que a quantidade de solvente empregada para a extracéio de farelo influencia,
segundo Nieh e Snyder (1991), a taxa de extragio, enquanto ndo influencia a taxa de extracio
de flocos (grandes particulas).

Como se pode ver, a literatura nfo € conclusiva com relacdo aos mecanismos atraves
dos quais ocorre a extragio dos lipidios de suas matrizes solidas. Na verdade, modelos mais
rigorosos com pardmetros com significacdo fisica consistente ainda faltam. Na auséncia
desses modelos, vai-se apresentar 0s modelos mais recentes para a extracdo de oleo com

hexano (extracdo convencional) e com didxido de carbono supercritico.

V.3. MODELO PARA A EXTRACAO CONVENCIONAL COM HEXANO
Muito embora Majumdar et ali {1995) reconhecam a necessidade de modelos

transientes, suas analises restringem-se a avaliagio da influéncia de certas vandveis no

processo extrativo com vistas ao projeto de unidades industriais, com base em dados de

escalas piloto ou de laboratorio. As seguintes consideragfes sdo feitas para a extracdo semi-

continua em leito fixo de sélidos:

o () dleo € considerado uma Unica espécie quimica;

e As particulas solidas apresentam poros com dimensGes que permitem facil acesso para o
solvente;

e A concentracdo da micela estagnada no interior dos poros esta em equilibrio
termodindmico com o oleo ndo dissolvido, presente no interior dos poros dos sélidos;

e O oleo dissolvido na miscela dos poros transfere-se para a micela da fase continua ao
longo de todo o comprimento do extrator;

e Um gradiente de concentragiio estabelece-se entre o solvente a entrada e o solvente a saida
do extrator, levando a certa disperso axial do oleo;

e A razdo entre o comprimento ¢ o diametro do leito € elevada o suficiente para se poder
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desprezar o gradiente radial de concentracio,
s A porosidade do leito é considerada constante e uniforme;
s O leito apresenta simetria na coordenada angular 9;
e A porosidade das particulas € constante e uniforme;

e Nio ha calor de mistura envolvido na dissolugdo do oleo e a temperatura € constanie e

uniforme.

FORMULACAO MATEMATICA

Um balango de massa global numa se¢do infinitesimal (dz) do leito leva a seguinte

expressfio para a velocidade de percolagao:

du, {(-s,) (V.3.1)
d; :( gbb E‘;f"’lp(“’gpMX)

onde U; € a velocidade superficial do solvente; z € a coordenada axial do extrator; g, ¢ a
porosidade do leito; ke € o coeficiente de transferéncia de massa; x € a fraciio massica de dleo

na micela da fase “bulk™ e X, € a fragfio massica de Olec na micela estagnada no interior dos

poros. A seguinte condi¢do de contorno € conhecida:
Ug = Use emz=10

Introduzindo-se as seguintes variaveis adimensionais;

US.@‘__ t e . F
Ot ot A

na equacio (V.3.1) tem-se:

Uy =

du, (- Sh (V.3.2)
d; 2( Sfb)(apLA)vl;g (xp —X>

onde L.y € o comprimento axial do leito, Sh € o niimero de Sherwood dado por (kilLA/D) e Pe é
o numero de Peclet dado por (La Vg /D)), sendo D a difusividade massica do 6leo.
Um balango de massa para dleo contido na micela da fase continua fornece a seguinte

expressdo apds a adimensionalizacio:

41



onde D, e Dy, 880 coeficientes de dispersio axial
As seguintes condigdes inicial e de contorno adimensionais podem ser impostas:

x =x; parat =0 e paratodo 7.
‘D, D, 1 4, \éx ‘ \
z =x, paraz =0 eparatodoot.
ij Pei LA Z

U, X-g
i\I:)zi

[WTRESH]

paraz =leparatodoot .

Cx
=0
Um balango massico de oleo para a micela contida no interior dos poros fornece

1

Sz
dx_|
Pml_*m,mi& “}M&{XPWX)EQ
g, dx, | &, Pe,

dt |

com a seguinte condigdo micial:

acordo com Majumdar et alit (1995) por:

ANALISE DE SENSIBILIDADE PARAMETRICA

Majumdar et alil (1995) mvestigaram os efeitos (por pi-grupos adimensionais) das

X, = X%pi parat =0eparatodooz.
A relacdo de equilibrio entre o dleo residual presente nos “Pellets™ de farelo de arroz (n, em
fragfio massica) e a concentra¢io da micela estagnada nos poros (x,, fragio massica) € dada de
(V.3

n=02032x%,
As equagdes (V.3.2) e (V.3.4) foram resolvidas por Majumdar et alii (1995) pelo
método modificado de Euler e a equagio (V.3.3) resolvida pelo método de Crank-Nicolson.

(V.3.4)

)

3.3
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variaveis agrupadas nos seguintes adimensionais:

Re;: nimero de Reynolds inicial baseado no didmetro da particula;

S¢;: numero de Schmidt inicial;

gp; porosidade do leito;

Dy/d,: diametro do leito/didmetro da particula;

LA/Dy altura do leito/didmetro do leito;

(a,l.a): razdo entre a area superficial do particula por volume de leito e a area de sego do

leito,

x;. concentrago inicial do solvente (fragio massica);

CDE: coeficiente de distribui¢do no equilibrio,

Da analise realizada, Majumdar et alii {1995) concluiram com relagdo ac tempo

necessario para se atingir um determinado residuo final de 6leo nos sélidos que:

e Altos valores de Re; associam-se com maiores tempos de extragio. Vale dizer que a
elevacio do niimero de Reynolds se fez por aumentos na vazio de solvente,

e Menores valores para o nimero de Schmidt (difustvidade de momento linear/difusividade
massica) estao ligados com menores tempos de extragdo;

¢ FEntre os parametros com pouca influéncia ou pardmetros que ndo puderam ser
significativamente alterados, pode-se dizer que altos valores de g, e a,l. e baixos valores

de g, D/dp, 1/D; e CDE estlo associados com menores tempos de extragio;

V.4. MODELO MATEMATICO PARA EXTRACAO SUPERCRITICA

Com o intuito de elaborar um modelo simples e confiavel para projeto de extratores ¢
para a determina¢fo de condigBes Otimas de operagio, Sovova (1994) e Sovova et alis {1994},
utilizando-se de um procedimento similar ac proposto por Lack (Sovova, 1994} para as taxas
de extragio nas fases fluida e solida, resolvem analiticamente o problema da extragdo tendo
sementes de uva como oleaginosas e didxido de carbono em condicdes supercriticas como
agente extrator do oleo.

0O modelo de extragdo adotado por Sovova (1994) consiste num leito fixo para os
solidos com o solvente escoando continuamente (Figura V.4.1). Admite-se que o perfil de
velocidades seja plano (Plug Flow), que os efeitos térmicos sejam despreziveis (operagio
isotérmica) e que a queda de pressfo ao longo do leito seja neghigencidvel (operacio
isobarica). Considera-se ainda que os efeitos de difusfio axial possam ser ignorados e que, no

seio da fase fluida, o transporte mAassicoO OCOITa apenas por conveccdo.



soivente + dleo

solvente puro

FIGURA V.4.1: Representagio esquematica do extrator semi-continuo de Oleo de sementes.

O leito de solidos permanece fixo enquanto o solvente escoa continuamente.

O equacionamento consiste em um balanco massico de dleo para a fase solida:

X (V4.1
-pll—g )W =HXY
PS( b/ At ( )
¢ um balango de massa de 6leo para a fase flnda:
oY S 0Y (V.4.2)
Pr ey = Pr U3 = J{X,Y)
As condigdes inicial e de contorno sdo dadas por:
X(zt=0)=X, (V.4.3a)
Y{z=01)= Y, (V.4.3b)
{V.4.3¢)

Yigt<t, J=Y

hm i

onde: t, € 0 tempo minimo necessario para gue solvente nfio saturado chegue a uma posicio
: ce . 3% - - g0 s 3 e 21 - .

z, com velocidade U."p,” € a densidade do sélido (Kg/m'), &y € a porosidade do meio

(m’/m’); “X é a concentragio de dleo no solido (Kg de 6leo/Kg de sélido livre de dleo), “t7 ¢
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o tempo (8); “pf” ¢ a densidade do CO; (Kg/m™), “Y” ¢ o teor de oleo no solvente (Kg de
dleo/Kg de solvente livre de 6leo); “z” ¢ a posi¢@o axial ao longo do extrator (m) e “U” € a
velocidade superficial de percolagiio do solvente (m/s); Y; € o valor de concentracdo do
solvente para um tempo mnferior a Gim.

O processo extrativo ¢ dividido em duas etapas, tendo como limite, entre elas, uma
concentracdo residual, Xi. A primeira etapa tem resisténcia ao transporte de massa na fase

supercritica, sendo a taxa de extragio dada pela expressio:

X, Y)=kpagpp (Y -Y) (V.4.4)

valida para X<Xj. “Y,” € a solubilidade do o6leo no solvente e “ksy” € o coeficiente global de
transferéncia de massa com base na fase supercritica. A outra etapa, muito mais lenta que a

primeira, tem resisténcia ao transporte massico na matriz sélida, sendo dada pela expressio:

(V.4.5)
HX.Y)= kSaOpSX(IMYYr}

Sovova (1994) desprezou o termo de variagiio da concentragdo do solvente com o
tempo na equagdo {V.4.2), resolveu analiticamente as equagles (V.4.1) e (V.4.2) e aplicou
para a extragdo de Oleo de sementes de uva. Com o auxilio de um programa otimizador de
pardmetros, Sovova et alit (1994) determinaram valores para os coeficientes de transferéncia
de massa € para o residuo critico, a partir de dados experimentais.

Na Figura V.42 mostra-se, por meic de resultados experimentais (e pelas curvas
tedrica obtidas com a solugdio analitica do modelo}, a influéneia da vazio de solvente e da
quantidade de solvente para se extrair ¢leo de uma dada massa de solidos. Deve-se notar que
para a maior vazdo (59,5 kg de solvente/ segundo por kg de sdlidos) gasta-se mais solvente
para uma dada quantidade de dleo extraida, entretanto, o tempe de extragio (ndo mostrado) €
menor.

O efeito do grau de moagem ¢ da quantidade de solvente utilizada, na quantidade de
Oleo extraida por massa de solidos, € apresentado na Figura V.4.3. Vé-se que quanto mais
cominuido estiver o material maior serd a quantidade de dleo extraido para dadas massas de
solvente e de solidos. Este resultado advém dos maiores coeficientes de transferéncia de

massa alcancados com particulas menores (ver Tabela Al: apéndice A).
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extraida para uma dada massa de solidos submetida a extragfio. Faixa granulométrica 4

(apéndice A: Tabela Al). Adaptado de Sovova et alii (1994).
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solvente e na quantidade de Oleo extratda para de uma dada massa de sélidos. Adaptado de

Sovova et alil (1994},

E importante que se ressalte, neste instante, que os experimentos que levaram as
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construgdes graficas das Figuras V.4.2 e V. 4.3 foram realizados com o solvente entrando no
topo do extrator ¢ saindo ao fundo do mesmo (sentido contrario ao apresentado na Figura
V.4.1). Com este procedimento, Sovova et alii (1994) evitaram que correntes de convecgdo
natural ocorressem no sentido axial do extrator, em razio da major densidade do solvente
mais concentrado.

Os resultados de Sovova et alil (1994) sfo bastante interessanies e necessarios para o
projeto e para a otimizagdo do processo extrativo. Todavia, uma andlise estatisticamente mais
rigorosa dos efeitos das variaveis no processo de exiragio com vistas inclusive ao controle
desse processo ainda falta.

A modelagem matematica proposta por Sovova (1994) admite expressdes
relativamente simples e distintas para os coeficientes de transferéncia de massa para as fases
fluida e solida. Considera-se ainda nesta modelagem que o termo de variagdo na concentragao
do solvente com o tempo seja desprezivel com relagio ao termo de variagdo com a posigéo.
Tais consideracdes sdo feitas com o intuito de se obter solucdo analitica.

No entanto, pretende-se, na presente pesquisa, 4 proposi¢cio de uma rotina com solucio
numeérica que admita quaisquer modelos de extragio ndo necessariamente hmitados pelas
consideractes feitas por Sovova (1994). Esta rotina serd aplicavel a situagdes nas quais as
expressdes para a taxa de transferéncia de massa sejam mais complexas € que ambos os
termos de variacio na concentracdc do solvente {com o tempo e com a posicio) sejam

significantes.

V.4 CONCLUSOES

A modelagem do processo de extracdo de oleo vegetal por solvente foi bastante
discutida nas décadas de 40 e 30 e, embora nio se tenha chegado a um consenso, desapareceu
da literatura até o final da década de 80 Aparentemente, os pesquisadores mais recentes tém
ignorado as questoes levantadas pelos que primeiro estudaram os mecanismos desse processo
extrativo. Os trabalhos mais recentes tém utilizado modelos adaptados de operagdes gue ndo
envolvem meios sdlidos, tais como a absorgio, envolvendo apenas fases fluidas.

A presenca do meio solido poroso, no entanto, influi significativamente na
transferéncia de massa de tal forma que os pardmetros de transferéncia ficam desgastados de
significacdo fisica. Entende-se que modelos mais apropriados para o processo de extragdo
devam ser desenvolvidos para dar maior consisténcia e confiabilidade as analises de
otimizacdo, projeto e de controle aplicados a extracdo de Oleos vegetais.

Considera-se que ag revises ¢ os tratamentos aqui conduzidos, com respeito aos
modelos de extracdo de Oleos de sementes oleaginosas, constituam-se num suporie importante
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e necessario para o desenvolvimento de representacdes matematicas mais detalhadas. Na
condi¢do aqui deixada, entretanto, estes modelos ja permitem analises da operacionalidade
assim como 0 desenvolvimento e a implementacio de algoritimos de controle para ¢ processo

supercritico de extracio de dleos vegetais. Tais desenvolvimentos sdo matéria dos proximos

capitulos.
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CAPITULO VI
SOLUCAO NUMERICA PARA O MODELO DE EXTRACAO SUPERCRITICA

As caracteristicas da extragdo de dleo com didxido de carbono supercritico, discutidas
no capitulo I, conferem a esse novo processo uma perspectiva bastante interessante, seja para
a extracdo e o processamento de dleos finos com alto valor agregado, como para a extragfio e
o processamento de oleos comestivets comuns (soja, arroz, girassol, canola, mitho, etc. ). Este
quadro favoravel ao processo supercritico estimulou & aplicaciio de técnicas de otimizacdo e
de controle para tal processo., com o intuito de avaliar possiveis estratégias operacionais e de
controle.

As implementa¢des de estratégias de comirole e otimizagdo exigem que se simule o
processo extrativo em computador. Porém, antes de se passar a soluglo numérica do modelo
de extragdo supercritica aqui adotado (se¢do VI1.3), vai-se rever algumas técnicas
normalmente utilizadas para a solu¢iio numérica de equagdes diferencias, na segiio TV 1, e
para a avaliagdio da estabilidade numérica durante estas solugdes, na seglio V1.2,

Ao final deste capitulo, em sua segiio V14, executa-se uma analise da precisio na
determinacio das concentracdes de Oleo nas fases supercritica e sélida, na dependéncia dos

passos de variagSes utilizados no processo de integragio numérica.
VI.1. METODOS DE SOLUCAO NUMERICA

V1.1.1 METODO DE DIFERENCAS FINITAS

O metodo das diferencgas finitas pode ser empregado para as sclugles de problemas de
valor inicial e de problemas de valor de contorno, envolvendo equagbes diferenciais
ordinarias ou parciais. Se aplicado & equacdes diferenciais ordinarias, o método das diferencas
finitas gera equacdes algébricas e se aplicado a equagdes diferenciais parciais gera equacdes
diferenciais ordinérias.

A aplicagio do meétodo das diferencas finitas pode ser dividida em trés etapas. A
primeira etapa consiste na discretizacio do dominio da variavel independente, ou seja, em sua
divisdo em subdominios uniformes {(subdominios de mesma dimensic) ou nfo uniformes. A
segunda etapa consiste na geragdo de aproximacgBes para as derivadas das variaveis
dependentes e, a terceira etapa, na introdugfico destas expressdes de diferengas na equagio

diferencial que se deseja solucionar.
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Aproximagdo de derivadas por diferencas
Um modo simples de se obter aproximagdes para as derivadas ¢ através da série de
Tayior em torno de um dade ponto. Chamando-se esse ponto de referéncia de x; , pode-se

obter o valor da variavel dependente y(x;.1} = vj+1 pela seguinte série infinita:

(x3+1-xj)ﬁ_(xj+pxj)+ (%51 - %) (VLLD)

drenn
2 “J 31 Y3 41

Yis1 & Y “*'§’;(X3+1 - Xj)% ¥j
O valor de y(x3.1} = v;.1 pode ser dado por:

Xi 1~ Xs N Axoy—x. (VL1L.2)
ij}$Yj'?j(Xju1xj)+3}j(X_] 12! X})myj(xj Eﬁg X;)%yf;(ﬁm%_;_mxl)_,,_

Substituindo-se a diferenca (x;-x;.1) por h; e multiplicando-se a expresséio (VI.1.1) porh’ ¢ a
expressdo (VI.1.2) por .hzj—;-] e fazendo-se a diferenca entre as expressfes resultantes de tais

multiplicagdes chega-se a seguinte expresséie para a derivada primeira:

yj =

2 2 - V113
hj}’ﬁ—l“f“(hjﬂ)y]? j+13'_] 1 (h h3+l+hjh§+lj ( )

2
h hj+1+h5h‘]+} h_]hj'l"

2
1+ hihiy
onde O(w) mdica que o erro cometido na aproximag¢éo da derivada tem a ordem de grandeza
w. Esse erro advém do truncamento da série de Taylor.

Em uma matha umiforme tem-se que hi=h para todo o j, de modo que a expressio

(V1.1.3) passa a assumir a forma:

YT, ofp2 (VI.1.4)
Yi= 7h

que & conhecida como aproximaco por diferenca central para a derivada primeira de v,
As equagOes (VI.1.1) e (VL1.2) podem ainda ser manipuladas para se obter outras

duas expressdes de diferengas. S8o elas:

e FExpressio de diferengas para tras (backward difference).
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YV (VI.L5)
§j= ===+ On)

¢ Expressio de diferencas par frente (forward difference).

VY (VL16)

As equagdes (V1.1.1) e (V1.1.2) podem ainda ser utilizadas para se obter expressdes de
diferencas para a derivada segunda. Desse modo, multiplicando-se a expressdo (VI.1.1) por k;

e a expressao {VI.1.2) por hj; e somando-se as expressdes multiplicadas chega-se a:

hjvjor -~ (B +hjua)yi +hjoyjr 2 bl —h o b+ h] . Vi)

O termo da derivada terceira de {V1.1.7} ¢ da ordem de h, ou seja, O(h}. Entretanto, se
a malha for uniforme, esse termo se anulard e as expressdes para diferencas finitas com
truncamentos anteriores ac segundo e ao terceiro termos apresentardo erros locais de

truncamento iguais e da ordem de h®, conforme expressio abaixo:

Y T Bt (VL.1.8)
¥Yi~— 2

que € conhecida como aproximagio por diferencas centrais para a derivada segunda de v. Se
por outro lado, a malha ndo for uniforme, os erros serdo apenas aproximadamente da ordem
de b,

Expressdes de diferencas finitas para a derivada segunda mais precisas que a
expressio (VI.1.8) podem ser conseguidas truncando-se a série de Taylor em termos de menor
ordem, todavia, aproximacdes envolvendo mais que trés valores funcionais levam a equagdes

algébricas mats dificeis de serem resolvidas.

Meéiodos de Fuler
Considera-se ¢ seguinte problema de valor inicial, com apenas uma finica equacio

diferencial ordinaria de primeira ordem:



y = f{t,) (VL.1.9)
t=0,y =¥y

Utilizando-se a aproximagio por diferengas finitas para frente (forward difference)

(equagiio (VI1.1.6)) para solucionar a equacdo (V1.1.9) para o instante genérico t;.

2 /1.1.10
yj+1zy;+hf(tj,}f_;)+0(h ),h:tmmzj (VL1.10)

A expressio (VL1.10) representa o método explicito de Euler aplicado a equacio

v = fi (t,y) . Ela permite que se calcule explicitamente o valor de v no instante i+1 conhecido

o valor desta fungdo no instante j, com erros da ordem de h*, mesmo que a fungio f{ty) seja
nao linear.

Caso se deseje, por outro lado, determinar a solugdo de (V1.1.9) utilizando-se
diferencas finitas para tras (backward difference), em acordo com a expressio (VL 1.5), ter-se-

a

2} h= VILII
ng*i = y} +h f(tj+1’y3“§"}_}+ (}(h }; h= t}'i'i - Ej (11 i )

A expressdo (VI1.11) define o chamado método implicito de Euler. Da mesma
forma que para a expressio (VL1.10) (método explicito), o erro é da ordem de b’ Deve-se
notar que para o caso em que a fungdo f{ty) for ndo-linear, ou mesmo para ¢ caso linear, a
menos que se explicite y;.1, um método apropriado para a solugio de equacdes algébricas ndo-

lineares sera necessario.

Método de Crank-Nicholson
Utilizando-se diferencas finitas centrais de vj:12 para a aproximacfio da derivada de y

{equacdo (V1.1.9)) no mtervalo entre y;.; e yj, chega-se & seguinte expressao:

Viel = ¥j +i§if(t3-;yj)+ f(tm,ym)ﬁ% @(h:%}’ b=ty 1 (VI.112)

que possibilita o célculo implicito de yj-1 . Este método de resolug@o de equacgdes diferenciais
¢ conhecido como metodo Trapezoidal ou Método de Crank-Nicholson. Novamente, o carater
implicito do método leva a necessidade de um método de solucdo de equacdes algébricas ndo-

lineares.
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Meétodo Maodificado de Fuler
Um modo distinto de se resolver a equagio implicita (V1.1.12) consiste em se predizer

vi+1 pelo método explicito de Euler (equacio VI.1.10). Isto &

P _ L1,
Yiser =Y¥j+ hf(tj,y}'), h =1t -t (VI.113)

h (VL1.14)
Yiel =¥t fi[f(ﬁj;yj) + f(fm,}'?ﬂ)], b=ty —tj

Assim, gera-se um método explicito em dois estagios do tipo preditor-corretor, conhecido
como método modificado de Euler.

Nas equagdes de diferencas que se apresentou antertormente (por exemplo, equagdes
(VI.1.10), (VL.1.11), (VL.1.12)), a ordem de erro apresentada corresponde ao erro local de
truncamento da série de Taylor. O erro global decorrente do truncamento, ou seja, da
aplicagio de uma determinada expressio de diferencas, ¢ superior a esse erro local
Considerando-se a integragio de v (equaciio (VL.1.9)) em N-intervalos iguais, a partir do
instante to a0 instante ty , pelo método explicito de Euler {equacio (VL.1.10)). O valor de y no

instante final pode ser avaliade por:

N-1 N+l ) (VL1.15)
yN =Yo+ % (a1 = ya) = o+ 2 hf{ty,yu)+ N{)(h )
n=9 n=0
iembrando-se que N= (tx - ty)/h chega-se 4 seguinte expressio:
(V1.1.16)

N-1 N-1
YN =Yoot Z h f(thn} + (tn - t(}) hpi O(hz) = Yot Z h f(tﬂ’YI‘l) + O(h)

=0 n=4

que mostra que o erro global de integragdo ao se utilizar o método de Euler para integragdio é
da ordem de h. Na verdade, pode-se mostrar que para todos os métodos de integracdo por

diferencas finitas, o erro global terd sempre a ordem do erro local de truncamento menos um.

Métodos de Runge-Kuita
Os métodos de Runge-Kutta sfio tipicamente explicitos e com varios estagios. Estes
métodos tém como objetivo projetar, num dado passo, uma alteraciio na variavel dependente

que segja uma media ponderada entre as variaces calculadas com avaliagbes distintas da
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funcio derivada. Ou sgja

i (VL1.17)
vier ¥ = 2CiAY;

i=1
Ayy = Atf(tj,yj) (V1.1.18)
:ﬁyizﬁtf(tjﬁ‘"&i,yj-i-si), [ (VL1.19)

onde C;, o; e Bi sdo coeficientes determinados impondo-se a condigdo de que a equagdo
(V1.1.17) concorde com a série de Taylor até a precisdo desejada.

O leitor atento, se ja ndo o sabia, deve ter percebido que a equagio (VL1.18)
corresponde ao método explicito de Euler. O valor para a variavel independente (t; +o;) €,
normalmente, escolhido dentro do intervalo [t;, t;-1] e B; € uma combinagdo linear dos Ayx
anteriores, onde k=12 .., i-1.

Ao se fazer n=2 nas equacBes (VI.1.18) - (VL1.19) obtém-se o método de Runge-
Kutta de segunda ordem, que em nada difere do método modificado de Euler, j4 apresentado.
Entre os métodos de Runge-Kutta, os de quarta ordem sdo, certamente, os mais conhecidos ja
que tém um cOmpromisso entre aproximagdo e o numerc de avaliages da derivada da
variavel dependente. Assim, para n = 4 (R-K de quarta ordem) obtém-se os seguinte valores
para as constantes: C; =Cs=1/6, C; = C3=1/3, oz =03 =02, aqa=h, B2 = Ayi/2, Bs=
Ava/2, Ba = Ays.

Erros da solugdo aproximada

A integraglo numerica por diferencas finitas agrega em st dois tipos basicos de erros:
o erro de truncamento e o erro de arredondamento. O erro de arredondamento decorre da
limitag3o da maquina emn expressar e tratar niimeros com precisdo infinita. Dai, se cuidados
ndo forem tomados, esses erros podem danificar completamente a solugdo numérica. O erro
de truncamento, advém de passos anteriores do processo de integracio como resuitado do erro

local de truncamento da equacdo de diferencas.

Consisténcia
Uma equag@o de diferencas € dita consistente com uma equacdo diferencial se a
diferenca entre elas, ou seja, se ¢ erro de truncamento da equacdo de diferencas tender a zero

quando o maior elemento de discretiza¢io da malha também o fizer.



Estabilidade

A estabilidade de integra¢Ges numeéricas a0 se aproximar uma equacgdo diferencial por
diferencas finitas esta vinculada aos erros de truncamento da equacio de diferencas e de
arredondamento. Mesmo em problemas nos guais esses erros sdo desprezivets, os métodos de
solugio numeérica podem tornar ilimitado ¢ erro cometido na aproximacgio de equagdes
diferenciais.

A estabilidade numérica das solugbes de equagdes de diferencas finitas utitizadas para
aproximar derivadas e equagdes diferenciais difere de acordo com o método uiilizado para
gerar estas aproximagdes. Por exemple, métodos explicitos sdo considerados
condicionalmente estaveis, ou seja, sdo estavels apenas sob determinadas condig¢des.

Em problemas de valor inicial, diz-se que uma equagio de diferencas ¢ estavel se ela
leva a uma solucdo limitada quando a solucio exata € limitada e, do mesmo modo, conduz a
um solucio ilimitada se a solugfo exata também o for. Em se tratando de problemas de valor
no contorno, diz-se que uma equagdo de diferencas € estavel. Na secdo V.2 vai-se detalhar a
estabilidade para a solugdo de equacdes diferenciais ordindrias e equacgdes diferenciais

parciais.

Rigidez numérica

Equacdes diferenciais ordinarias assim como sistemas de equagdes diferenciais
ordinarias estdo sujeitos a ngidez numeérica. Abaixo sdo dadas algumas definigdes de rigidez
que se referem as equacgdes 1soladas e aos sistemas.

# Quando o passo de variaco na variavel independente, necessario para estabilidade, for
muito menor que o passo de variacio necessario para acuracia ou ainda quando esse passo
de variagdo for pequeno o suficiente para tornar significante o erro de arredondamento
diz-se que uma dada equacdo ¢ rigida,

e Se uma equacdo diferencial ordindria contiver termos transientes que decalam com
velocidades bem distintas diz-se também que esta equacgio diferencial ordinaria € rigida;

e Senum sistema de equacdes diferenciais ordinarias, as vaiaveis dependentes apresentarem
comportamentos transientes bem diferentes, de tal modo que pelo menos um auto-valor da
matriz jacobiana com parte real negativa seja, em valor absoluto, bem superior a dos
demais auto-valores, diz-se que esse sistema de equacgdes diferenciais ordinarias € rigido.
O grau de rigidez do sistema € definido pela equacio (V1.1.21) abaixo. Juntamente com
uma analise de estabilidade para equacdes diferenciais ordindrias {se¢do IV 2.1} volta-se

guestdo da rigidez numérica.
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. max/Re{k; } (VL.1.20)
grau de nigidez = ot
mnge(Ai);

Um sistema com grau de rigidez de 10 € nfio rigido enquanto que com um grau de rigidez

de 10° é dito rigido e com grau de rigidez acima de 10° é muito rigido.

VL.1.2 METODO DAS CARACTERISTICAS

O método das caracteristicas permite que se transforme uma equagdo diferencial
parcial hiperbdlica, em uma equagio diferencial ordinaria que deve ser integrada ao longo de
uma curva especificada (Holland e Liapis, 1983). Para ilustrar a aplicacio do método propde-

se encontrar a solug@o numeérica para o seguinte sistema de equagdes diferenciais parciais:
ob oo (VL1121

(V11.22)

com as seguintes condigdes inicial e de contorno:

z=0 &=y parat >0 {(V1.1.23a)
t=0 ¥=0 para z= 0 {(VI1.23b)

O primeiro procedimento para se transformar as equacBes parciais em equagdes
ordinarias € o de expressar as variaveis dependentes em funcio das variaveis independentes,

pela regra da cadeia, conforme equagfes abaixo:

d¢ _oodz opdt (V1.1.242)
dz fzdz St dz

¥ ovdt oY dz (V1.1.24b)
gt ot dt &z odt

Adotando-se a trajetdria dt/dz = 1 para a integra¢io da eguacdo (VI.1243) e a

trajetoria dz/dt = O para a integracio da equacfio (VL.1.24b) obtém-se as seguintes expressdes:



N % O V1125
()23 ot iz
Z/ g % CZ z
¥ a¥ (VL1.25b)
& | = —‘{;{" para z= constanie
‘g @

Os segundos membros das equagdes (VI.1.25a) e (VI.1.25b) sdo idénticos aos
primeiros membros das equagdes (VI.1.21)e (V1.1.22), nesta ordem. Em consequéncia, pode-
s¢ reescrever ¢ sistema de equagdes parciais (VL.1.21} e (VL1.22) na forma do seguinte

sistema de equagdes diferenciais ordinarias:

(do) dt (V1.1.26a)
P = -K{¢-b¥ ara — =1
VI.1.26b
(ggﬁa =ko(¢—b¥) paraz= constante ¢ )
dt/

onde os subscritos I e 1l mostram que as derivadas devem ser avaliadas a longo das curvas
caracteristicas I (dt/dz =1) e II (z = constante).

As equagses diferenciais ordindrias (V1.1.26a)e (V1.1.26b) podem ser resolvidas por
quaisquer dos metodos comumente uttlizados para integrar equacGes diferenciais ordinarias
desde que cada uma seja resolvida ao longo da curvas caracteristica pré-especificada.

Para que se conduza a integracdo é preciso ainda que se obtenha valores para as
fungdes @ e W parat =0 e para z = 0. A fungéo ¢ ja € conhecida {como &), pela condi¢io de
contorno {V1.1.23a) para todo o t. Resta conhecé-la em todo o z para t =0. Por sua vez, a
fungiio ¥ € conhecia pela condigiio (Vi.1.23b) (como ¥ = 0) em t = 0 para todo ¢ z. Resta
conhecé-la para todo o t, em z = 0,

Para a condigdo micial, t = 0, a equagdo {V1.1.26a) pode ser escrita como:

(dé dt (VL.1.27)
P ==k ara — = 1
L dz/ | 1 P i
Integrando-se (VI.1.27a) analiticamente obtém-se:
(2,0) = oy &1 (VI.1.28)
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Para a condi¢io de contorno, z = 0 | a equagdo (V1 1.26b) pode ser reescrita como:

7 AN Vi1.29
g ay k(o ~b¥) paraz= constante ( )
wodt ii
Integrando-se analiticamente a expressio (VL. 1.29) chega-se a:
- V1.1.30
P(0,1) = %1(1 —e kzbt) ( )

Finalmente, as equacdes (VI.1.26a) e (V1.1.26b) podem, juntamente com as condi¢des
iniciais ¢ de contornos dadas pelas expressdes (VL1.28) e (VI.1.30), ser resolvidas
numericamente. Deve-se notar que ao contrario da discretizagdo por diferencas finitas,
mostrada anteriormente, o metodo das caracteristicas ndo pressupde nenhuma aproximacio

para a transformacio de equagdes diferenciais parciais em equacdes diferenciats ordinarias.

VI1.2. ANALISE DE ESTABILIDADE NUMERICA

Sendo y, a solu¢io numérica de uma equagdo diferencial e v (x,), a soluglo exata, a
estabilidade de um método numérico, a grosso modo, refere-se ao comportamento da
diferenca (ou erro) (Yn wy(xn)) a medida que n aumenta (onde n refere-se a condigdo da

variavel independente (x), ao longo do dominio de integragiio). Nas secdes seguintes trata-se
do fendmeno de instabilidade numérica para equagdes diferenciais ordinarias e para equagdes

diferenciais parciais.

V1.2.1 ESTABILIDADE DE EQUACOES DIFERENCIAIS ORDINARIAS

Considera-se a seguinte equacdo diferencial ordinaria linear e de primeira ordem:

Y gy (VI2.2.1)
dst
com v{0} = yo

Aproximando-se a equacio (V1.2.1} pelo método de Euler, tem-se:
Va1 = Yo +ADyy = (1+Ah)y (VL2.2)
ou ainda



ypet = (Le A2y, == (10" y, (V123)

A equacio (V1.2.1), por outro lado, tem solugio analitica do tipo:

Y(Xm) = yaEXp(le; ) = yoExp[(n+ Dh2] (V1.2.4)

Comparando-se as equagdes (V1.2 4) e (VIL.2.3) pode-se ver que a aplicagio do método
de Euler implica na aproximacio de Exp(Ah) por (1 + Ah). Chamando-se e, a diferenca entre o

valor inicial exato de v, vy, € 0 valor inicial de v , vo°~ expresso pelo computador, tem-se que:

1
yne1 = 0+ (Y{) *60)

(VL25)
O erro global, &,.1, pode ser dado por:
¥(xni1) = Y1 = voExp[(n+ DA] - 1+ ha) ™ Hyq ~ eg ) (V12.6)
ou ainda por:
Ener = [Explln+ DAR] -1+ b)) ™ fyg + (14 20) ey (VI2.7)

A expressio {V1.2.7) mostra que o erro global compde-se de dois termos:

1. O primeiro termo representa o erro cometido na aproximagao de Exp(Ah) por (1+2h};

2. O segundo termo representa a propagacido do erro micial ep;

Se 1+hal>1 , o termo de propagacio, independentemente do da magnitude de e ,

tornar-se-a dominante na expressdo do erro global. Assim, para que se limite ¢ efeito de

propagacio ¢ necessario que |1+ hA| < 1. Se ) for real, entdo:

~2<hh<0 (VL.2.8)

Se o termo de propagacio for o dominante em (VL.2.7), o erro global oscilara em sinal
se:
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(V12.9)

Em conseqiiéncia, para que se tenha uma solugio numérica estavel com erro ndo

oscilatorio, deve-se ter ao utilizar-se o método de Euler para solucionar numericamente a

expressdo (VI.2. 1)

0> hiz=~1

(VL.2.10)

A aproximacio da expressdo (V1.2.1) por Runge-Kutta de quarta ordem gera-se a

seguinte expressio:

1
6

-
i
H
H

1 oo 1 4.

Para que o efeito de propagaciio no se torne dominante € necessario que:

T oan 1 22 1 4 4l
%{HM}—%E}}BK‘ =t s —nhat i<

E
6 245 7

Se A for um real tem-se gue:

(VI2.11)

(V1.2.12)

(VL.2.13)

(VI2.14)

Para o método de Runge-Kutta, entdo, ter-se-i solucdo estdvel com erro nfo

oscilatorio no intervalo:

ich



' 1. VI3
Oz[h)ﬁ;hz?\?+ghgxg+ﬂh4ﬁ]>w1 ( )

Para um sistema de equac@es diferenciais ordinarias, a analise de estabilidade se faz
por meio da matriz jacobiana, A = {8f ,/(”,‘vy]. Se a matriz jacobiana for funcfio da variavel

independente {para o caso de equaghes ndo-lineares), os alto-valores da equagdo

caracteristica, EA; e M;i = ,variarfo em magnitude no intervalo de integragio.

V1.2.2 ESTABILIDADE DE EQUACOES DIFERENCIAIS PARCIAIS

Um dos métodos mais utilizados para analise de estabilidade numérica para resolucio
de equagdes diferencials parciais, por diferencas finitas, ¢ o método de Neuman. Neste
método faz-se a decomposicdo harmonica do erro “Z” em pontos da malha, num dado

intervalo de tempo, obtendo-se a fungéo erro:

E(x) = = A Exp(iB x) (V12.16)
]

onde, em geral, as freqiiéncias B; sdo arbitrarias. E necessario considerar-se apenas ¢ termo

.Exp(i BX) . onde P € um real qualquer. Por conveniéncia escolhe-se o nivel zero de tempo (t =

0). Para se encontrar a propagacgio do erro, a medida que t aumenta, € preciso encontrar a
solugio da equagdo de diferengas finitas que se reduz a Exp(iix) para t = 0. Faz-se esta tal
solugde do tipo:

Exp{at) Exp{ifx) (V12.17)

onde o = a}) € geraimente complexo. O erro original, Exp(iBx), nfio se propagara se:

Explo k)=t (VI1.2.18)

para todo . Este critério € o critério de Neuman.

Analisa-se como fica o critério de estabilidade para um equacdio diferencial parcial de

fipo:
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5 % V1219
C}; = K?L +oy+d ( )
ot X
Discretizando-se por diferencas finitas de primeira ordem, tem-se:
+1 n V1.2.20
Ym A_Yf?* Z}L(Y‘%—Ym”lj +eY +d ( )
i

onde n indica a posi¢do na malha para a discretizagdo no tempo e m para a discretizagdo no

espago. Rearranjando-se:

AAL

AAL
vE - vRi1y
m m[ Ah

} (V1221
+ AL |-
At

Yé;mi + dAt

Para se estabelecer um critério para o erro local de truncamento cometido na equagio
(V1.2.21) de diferengas finitas, o erro na posigo “m” e no tempo “n + 17 pode ser dado pela

expressdo:

= ¥m

<1 . c , +1 .
onde ym € o valor “correto” e Yy, é o valor aproximado.

Os valores “corretos” sdo determinados pelas seguintes expansdes de Taylor:

y xﬁﬁm{ﬁ] Py S
&t/ at)
m
A\ R 2 3B (VI2.24)
n 1 oy 'y
1= M-Ah(——) + —Ah o
Ym-1"Ym ox . 5 {&{2J

A partir das equagles (V1.2.22) e (V1.2.23) e da seguinte expressio:

o
At VoL A

1+ n b

ym+ Wym\?\,*zgg‘f‘(:ﬂt%-}. i‘i‘?\gyihl —dAt

J

{(VI1.2.25)
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chega-se a

; _ V1.2.26
Yo Ve Kﬁwt cAt+1 |+ kég}"ifa —dat= ( !
\ Ah Ah

~3

-3 3 ( \
k[A’t €Y LA tAhpz}rmz e xcyvycwdj
2 o ox ot oK

0O segundo termo do fado direito da equagio acima € identicamente nule de acordo
com a equagdo (VL2.19), Substituindo-se (VI.2.21) e (V1.2.25) em (V1.2.22) chega-se a

CXpressio:

1{ &y o
Bt gn +-m; AR Y A An LY
Ah 2 o’

T

(o AL ) (V1227)
VARNESY /8 K—+0At+1j+k
Ah )

o2 22,\"
O termo 5 [At } + At Ah i z } ¢ chamade de erro local de truncamento, que ndo
ot*

[ 854
ot

deve ser confundido com o erro global de truncamento, muito mais dificil de se estimar. Para

a aplicacfio do método de Neuman, admite-se que o erro Z,, = possa ser dividido no produto

abaixo:

Z2% = Bxp{onAt)Exp(ifmAh) (V12.28)
au

7M1 = g™ Exp(iBmAh) (V1.2.29)
onde

2" = Fxplak) (V1.2.30)

Substituindo-se (V1.2.29) e suas similares necessarias em (VI.2.27), tem-se uma

expresséo na qual o termo de propagacio do erro & aparece iscladamente:

£ = (A At/ Al + cAt + 1)+ A At/ Ah Exp{-iBAh) (VI.2.31)
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Mas Exp(— iﬁz&h) = sos(ﬁéh)wi sen(BAh). Assim, tem-se que:

/ ’ . F1.2.32
£ = (AAt/Ah + cAt+ 1)+ 3 2;; (cos(Bh)—isen(BAn}) (VL2.32)
impondo-se a condi¢do ‘Ej <1 decorre que;

A . 233
A%Jr cAt+1+ kﬁ(cosﬁ&h ~isen(BAh))= -1 (V1.2.332)
ou ainda:
?wgl— 4 CAL -+ K%({:osﬁﬁh -1 senﬁAh)z -2 (V1.2.33b)
Para cosBAh =1, senf3Ah = 0 dai:
(V1.2.34)

B cArs 2
Ah

» Para cospAh =0 | senf3Ah =1 : solugiio complexa que ndo interessa.

A 712.35
A0 At 144 2 (cosBAR -i senBAR) < 1 (V1.2.332)
Ah Ah

I -
250 At }»ég(cossz‘sh —isenBAh)<0 {VL.2.35b)
Ah Ah

e Para cosPfAh =1, senfBAh =0, dat:

2% o (V1.2.36)
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V1.3, SOLUCAQO NUMERICA DO MODELQ DE EXTRACAO SUPERCRITICA
Simulou-se em computador o processo de extrac@o de 6lec com didxido de carbono
supercritico. No Anexo 1 lista-se o programa simulador que presta-se também ao controle
classico. A seguir estabelece-se as condigbes sob as quais a solugio numérica é estavel
considerando-se o sistema de equagdes que descrevem o processo extrativo ¢ considerando-se
apenas a equaglo que descreve a transferéncia de massa para a fase fluida. As condigbes

obtidas com os dois procedimentos sio depois comparadas.

V1.3.1 INTRODUCAO

O modelo de extragdo supercritica apresentado no Capitulo V consiste no seguinte

sistema de equacdes diferenciais;

ex - (V13.1)
S IXY)p (1-¢)

8Y U &Y , (V1.3.2)
b I + XY g

ot g Oz (x )/pf
com as seguintes condicdes iniciais e de contorno:
X(z.t=0)= X, (V13.3a)
Y(z=0,t)= Y, (V1.3.3b)
Yizt < b )= Y, (V13.30)

A taxa de extracdo. J(X,Y) ¢ dada pelas expressBes abaixo:
X Y)=kpagp, (Y- V), X=X (VL3 da)
(VL.3.4b)

[ ,
KX, Y)= ksaops}q\ 1- %{), X <X,

Para que o comunto de equagbes de (VI3.1) - (V13.4b) seja solucionado
numericamente € preciso que se transforme as equagdes (V1I3.1) e (VI3.2) em equacdes
algébricas. O primetro passo nesta direc3o consiste em se transformar as equacgdes diferenciais

parciais em equagdes diferenciais ordinarias. Uma forma alternativa de se conseguir este feito &
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atraveés da discretizacio da derivada com relagdo a posicio, , por diferengas finitas.

Procedendo-se desse modo, pode-se substituir o sistema de equagbes parciais {(VI3.1} e

(VL1.3.2) pelo seguinte sistema de equacdes diferenciais ordinarias:

dx (V13.50)
T "*J(XaY)/pS(l —¢)

Uy VI3 5b
i wrJ(X Y)p, e ( )

onde os indices de Y, ou seja, z e z-1, referem-se respectivamente aos valores desta
concentragdo na posi¢do z, para a qual se executa a integra¢io no tempo, € na posicio
anterior, z-1.

As equacdes (VI3 5a) e (VL3 5b) formam um sistema de equagdes diferenciais
ordinarias que pode ser resolvido por um dos métodos mostrados na secdo VI.1. Neste
trabalho, adotou-se o método de Runge-Kutta de quarta ordem por contrabalancar acuracia e

nimero de avaliagOes da derivada da variavel indepente.
V1.3.2 ESTABILIDADE DA SOLUCAO NUMERICA E RIGIDEZ

ANALISE DO SISTEMA DE EQUACOES DIFERENCIATS ORDINARIAS

Em razdo da maior facilidade para se executar uma analise de rigidez numérica para a
integragdo, utiizando-se o método de Euler, vai-se proceder tal analise adimitindo-se uma
solugdc no tempo por meio deste método. Comoe o método de Runge-Kutta, adotado para a
solugdo numerica, € mais estavel que o de Euler espera-se que havendo estabilidade para o

segundo metodo, estara garantida a estabilidade para a solugdo com o primeiro.

Primeiro periodo de extracdo (equagdes lineares)
Counsiderando-se, primeiramente, a expressdo (V1.3 4a) da taxa de extraciio, obtém-se
o seguinte sistema de equagdes lineares , cuja solugfio se quer obter para a posigdo z:

dX, kea, pe

(VI3 6a)
dt psﬁ 8) (Y Y }

dy, [ka, Ul ka¥, UY,, (VL3 6b)
dt £ SAZ_E ,
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Para a geracio da equaclic caractéristica € preciso que se determine a matriz jacobiana
do sistema de equagbes {VI.3.6a) ¢ (VL.3.6b). Apods derivag@o de cada uma destas equagdes

com respeito as varidvets aependentes (X € y) chega-se a:

r_f_rf'i__—t 2 Efi)g” ?G k.a,p, j (VL3.7)
OX | dt | &Y dt p(l-¢) l
B = 2 = o L Al 8
Jaco [ 8 ldYy | @ ldy (ka, U
— 0 - e
L}XL t | Ay dt e  sAz)

A equaglio caracteristica € dada pelo determinante da matriz que resulta da diferenga

entre a matriz jacobiana e do produto de A pela matriz identidade (1), ou seja:

DET{JACOB - A]= 0 (V13.8)

Resolvendo-se a equagio (V1.3.8) para as raizes A, chega-se a:

Ay =0 (V1.3.9a)
kya, , U 3 (VL.3.9b)

e eAz)

A condigiio para scluclio ndo oscilatoria, utilizando-se o método de Euler para a

integracdo ne tempo, € dada pela expressdo:
0= A A2 -1 (VI3.10)

A nulidade da raiz %, traduz o fato de a extrag¢ic independer da concentra¢io na fase
solida, durante o primeiro periodo. A substituigdio de um valor mulo de raiz (equacgio
{V1.3.9a}), na equagdo (V1.3.10), leva a condigfio de que o passo de varicdo no tempo deve ser
superior a um valor negativo infinitamente grande. Na verdade, esta condigio ja ¢ satisfeita ao
se impor um passe de variagio positive. Substituindo-se (V1.3.9b) em (VI1.3.10) obtém-se a

condicdo de estabilidade para extragfio no primeiro periodo:

0<At<sAz/lka, Az+U) (V13.11)



Segundo periodo de extracdo (equacdes ndo-lineares)
Considerando-se, agora, a expressdo (V1.3 4b) para a taxa de extracio chega-se {(a

pariir das equagdes (V1.3.6a) ¢ (VI.3.6b)) ao seguinte sistema de equaces diferenciais

ordinarias nao lineares:

. Y, ) (V13.12a)
E?i o k.a, X, \{I' YR/E
dt (1 -g)
Y, ) {(VIL.3.12b)
Q}]_ ) ka,p, X, (I - N, MEEM v
dt pe e g Az gAz

Adotando-se 0 mesmo procedimento anterior, chega-se 4 seguinte expressdo para a

equaclo caracteristica:

AM+BA+C=0 (V13.13)
onde os termos A, B e C sdo dados por:
A=1 (V1.3.14a)
Y / (V1.3.14b)

ka, 1- = .

. s | YR/+ksaDstz_§_ U
1-8 preYy, €Az

ka, U( I_Y%_;.Y \j (VI.3.14¢)

C = o Try
(1-g)e Az

Num intervalo em que a concentragio de 6leo na fase solida (X, ¢ da ordem de 0,01 |
que o coeficienie de transferéncia de massa na fase solida € da ordem de 0,00001 e que a
velocidade de percolagdo do solvente € da ordem de 0,0001 (Tabela VI1.2.1), as ordens

maximas dos termos B e C, podem ser avaliadas por:

B = 0(10°)+0f107 )+ 0107/ Az) (VL3.15a)

C =0li0*/ Az) (V13.15b)
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O coeficiente C ¢ de, pelo menos, cerca de 10° vezes menor que o coeficiente B,
podendo, portanto, ser desprezado na equacio (V1.3.13) que, assim, passa a ter uma das raizes
quase nula (A3) e outra (As), aproximadamente representada pela seguinte equagfio de primeiro

grau

Ay =-B/4 =-B, poisa=1 (V1.3.16)

A substituicio das raizes Az € A4 na expressdo de estabilidade para integragdo por Euler
(equacdo VI1.3.10) leva a seguinte condigo, relacionando os passos de variagles para as

coordenadas espacial (Az} e temporal (At):
0<At< i%Bl (V13.17)

A condi¢do global de estabilidade nao-oscilaroria para a integragfo, ac se utilizar
passos de variagdes fixos durante a integracdo, ¢ dada pela interse¢io entre as condi¢les
impostas pelas equagdes (VI.3.11) e (VI.3.17), respectivamente para o primeiro e para o
segundo periodos de extra¢do. Numa soluclo com passo variavel, entretanto, as condigdes de
estabilidade devem ser utilizadas isoladamente, cada qual para o periodo de extragdo ao qual se
refere.

Com o objetivo de se avaliar o efeito da velocidade de percolagido do solvente no valor
maximo do passo de variacioe no tempo, em fungio do passo de variagdo no espaco, introduz-
se na equacdo (VL3.11) a expressdio (VI.3.18) para ¢ coeficiente de transferéncia de massa

global com base na fase fluida, valida para a granulometria 4 (Tabela Al).

0.54 (VL.3.18)
AP U
kfao = 2,7( A)

Para a situacdo padrio, em que a velocidade ¢ de 5.0 107 m/s, os passos maximos de
variagdes na coordenada temporal em func¢io do passo espacial de variagio, como dados pelas
expressdes (VI3.11) e (VL.3.17), sfo fornecidas na Tabela VI.3.1. Nesta Tabela mostra-se que
a expressio {V1.3.17) (valida para o segundo pericdo de extraglio) prediz elevados valores
méaximos de passo de variacBo, na coordenada temporal, mostrande seu cardter pouco

restritivo para ser utilizado durante todo o periodo de extrago. A expressio (VL.3.11), por
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outro lado, fornece valores méaximos para o passo de varitagdo bem mais restritivos. Em
consequéncia, pelo menos para as condigbes estipuladas para os calculos apresentados, a
expressdo (VI.3.11) € que deve ser obedecida durante todo o periodo de extracdo, quando um
passo constante for utilizado.

E importante que se atente para o fato de que a estabilidade na solugdio numérica nao
garante acuracia nos calculos. Portanto, uma solug@io numerica adequada necessita ser tambem

suficientemente acurada para o objetivo ao qual destina-se.

PASSO Az (METROS) PASSO At (SEGUNDOS)
EQUACAQ (VI.3.11) EQUACAQ (VL3.17)

1,0 4,05 589,90

0,1 3,83 65,2

0,01 2,51 6,6

0,001 0,57 0,66
0,0001 0,065 0,066
0,00001 0,0066 0,0066

TABELA V1.3.1: Relagdes entre os passos de variagdes das coordenadas espacial e temporal
como dados pelas equacdes (VI.3.11) e (V0L.3.17). Os valores apresentados para a equacio

(V1.3.17) sdo os criticos, ou seja, para Xx = 0,02 e para Y= 0,0.

O efeito da velocidade de percolagiio do solvente na relagBo entre os passos de
variagOes como fornecidos pela equagio (V1.3.11) é mostrado na Figura VL.3.1. A medida que
a velocidade de percolacio do solvente aumenta, o valor maximo para o passo de variagdo na
coordenada temporal diminui, para um dado valor de passo para a coordenada espacial,
aumentando o esforco computacional para a solugiio numérica. Esse resultado & de
fundamental importéncia, sobretudo, durante simulacdes nas quais a velocidade de percolac@o

do solvente ¢ manipulada para se controlar ¢ processo extrativo.
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FIGURA V13.1: Relagdo numericamente estavel entre os passos de variagiio para as
coordenadas temporal e espacial em funcdo da velocidade de percolagdo do solvente para a

distribuig@o granulométrica 4 (Tabela Al: Apéndice A).

ANALISE DE ESTABILIDADE PARA A EQUACAQO DIFERENCIAL PARCIAL

Da anélise anterior para a estabilidade da solu¢Bo para o sistema de equagdes
diferenciais observou-se que as condigdes impostas pelas equagio (VI1.3.6a) sio pouco
restritivas. Isto permite concluir que a estabilidade do sistema pode ser determinada
analisando-se td0 somente a equacdo {V1.3.6b). Esta analise ¢ conduzida a seguir, pelo método
de Neuman para equacgdes diferenciais parciais.

O meétode de estabilidade de Neuman € aqui aplicado a uma equacgo diferencial parcial

do tipo:

% oY 319
N3 v (V13.19)
ct oz

A estabiidade numérica para este tipo de equagdo, conforme se mostrou na se¢do

anterior {VL.2) € encontrada pela ntersecio entre as seguintes condigdes:

E?L—‘_M—wﬁt > -2 (V13.20a)
Az

2k oo (VL.3.20b)
Az T
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Estabilidade para a solugdo durante o primeiro periodo de extracgéio (equacdo linear):
Colocando-se na forma geral (V1.3.19), o resultado da substituicio da expressio

(V1.3 4a) para a taxa de extragfo, em (V1.3.2), tem-se os seguintes valores para as constantes:
= U _ ke, = kfauyz/
A .- © e d A

Substituindo-se esses valores de constantes na condi¢iio de estabilidade (VI.3.20a)

chega-se a:

(V1.3.21a)

Procedendo-se a substitui¢iio dos valores encontrados para as constantes, na condigdo

de estabilidade (V1.3.20b), chega-se:

ka,Azz-2U = Azz0 (V1.3.21b)

Estabilidade para a soluglo durante o segundo periodo de extracdo (equagdo ndo-linear):

A analise de estabilidade, aqui conduzida, para 0 método de Neuman aplica-se apenas a
equagdes lineares. No entanto, como a variagdo na concentragdo (X) da fase solida € minima,
neste periodo de extragio, pode-se admiti-la como constante, na tentativa de eliminar a ndo
linearidade.

Colocando-se na forma geral (V1.3.19), o resultado da substituicdio da expressdo

(V1.3.4b) para a taxa de extragfio, em (V1.3.2), tem-se os seguintes valores para as constantes:

-~ . kap X (V13.22)
& PeeYy

Apds substituiciio dos valores de constantes {VI.3.22) na condigio (V1.3.20a),

encontra-se a seguinte expressio:

(V1.3.23a)



A condicdo (V1.3.20b) fornece, como no caso anterior, ¢ resultado:

(V1.3.23b)

A Tabela V1.3.2 apresenta valores para os passos de variagdes obtidos por mtermédio
da analise de estabilidade de Neuman, juntamente com os valores encontrados pela analise do
sistema de equagtes ordinarias, apds efetuar-se discretizacdo da derivada espacial 4 equagdo
{V1.3.2). Como se pode ver, ha concordancia bastante boa entre os valores maximos para o
passo temporal calculados por ambas as analises. Este resultado indica estar correta a hipotese
de que no segundo periodo, a equacio da taxa de extracio pode ser considerada
aproximadamente linear, como se sup0s para a analise de Neuman.

A Tabela VI1.3.2 deixa claro que o primeiro periodo de extragdc € o que € mais
susceptivel a instabilidades, sobretudo, a medida que se aumenta o passo de variagdo da
coordenada espacial. A partir de passos tdo pequenos quanto 0,001 metros, as quatro
condigdes de estabilidade dadas pelas equagdes (VL3.11), (VL.3.17), (V1.3.21a) e (V1.3.23a)

limitam o passo da coordenada temporal praticamente no mesmo valor.

PASSO At (SEGUNDOS)
PASSO Az (METROS) | SISTEMA DE EQUACOES EQUACAO DIF. PARCIAL
EQ.(IV3.11) |EQ.(VL3.17) EQ.(VI3.21la) |EQ.{VL3.23a)
1,0 4,05 589,90 6,88 627.3
0.1 3,83 65,20 6,29 65,7
0,01 2,51 6,60 3,38 6,60
0,001 0,57 0,66 0,60 0,66
0,0001 0,065 0,066 0,065 0,066
0,00001 0,0066 0,0066 0,0066 0,0066

TABELA VL3.2: Relagbes entre os passos de variagdes das coordenadas espacial e temporal
como dadas pelas equagles (VI3.21a) e (V1.3.23a), obtidas pelo método de Neuman Os
valores gerados pelas equagfes (VI3.11) e (V1.3.17), obtidas pela analise de um sistema de
equagdes diferenciais ordinarias ao se discretizar a derivada espacial da equagio (VI1.3.2), sio
também apresentados. Os valores de concentragdes utilizados s@io os criticos, ou seja, para X =

0,02 ¢ para Y= 0,0.
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VL4. ANALISE DE PRECISAO A0 LONGO DO EXTRATOR

A precisio nos calculos das concentracles altera-se a medida que se caminha na
direcio axial do extrator ¢ a medida que decorre o tempo. Conforme se observaré a seguir, a
precisdo diminui com a chegada da frente de extragHo, sendo assim, de se esperar que esta
precisio dependa também do intervalo de amostragem, j4 que a depender deste intervalo,
toma-se os valores das concentragdes, em “regides” de precisdes distintas. Como admitiu-se
um extrator com comprimento de 0,05 metros, vai-se analisar a precis@o nos calculos até esta

posigio.

Entrada do extrator

A entrada do extrator, o valor da concentracic do solvente é uma condi¢io de
contorno considerada constante com o tempo. Resta, portanto, apenas a determinagio da
precisio do calculo do teor residual de dlec nos solidos. E tal determinagdo que se apresenta
nas Figuras V1.4 la e V1.4.1b, respectivamente para intervalos de amostragem de 20 e de 200

segundos.
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FIGURA V1.4 1: Precis®es nos caiculos numéricos do teor de residual de 6leo nos solidos para
a entrada do extrator. Em (a), o intervalo de amostragem ¢ de 20 segundos e, em {b), de 200
segundos.

Admitiy-se como corretos os valores de residuos obtidos com um passo de variagio na
coordenada temporal de 0,03 segundos. Pode-se ver, nas Figuras mencionadas, gue 0s erros
cometidos aoc se utilizar um passo de variagio de 0,1 segundos crescem durante o primeiro

periodo de extrag@o até atingirem nfo mais que 1%, nas proximidades da transi¢@o entre os
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periodos de extragdo, e depois praticamente anulam-se no segundo periodo de extragio. Tanto
o intervalo de amostragem de 20 segundos quanto o de 200 segundos sdo igualmente capazes

de captarem o periodo de precis@o critica na determinagfio dos erros.

Saida do Extrator: 0,05 metros além da entrada

As simula¢des que levaram a determinagdo dos efeitos na posicdo axial z = 0,05
metros, assim como aquelas para o controle (nesta mesma posi¢io axial) foram conduzidas
tomando-se 50 pontos para a coordenada espacial do extrator (passo de variagdo de 0,001
metros) e 20 000 pontos para a coordenada temporal {passo de variaglo de 0,1 segundos). A
analise de precisio fez-se admitindo-se como corretos os valores de concentracdes obtidos
tomando-se 500 pontos para a coordenada espacial (passo de variaciio de 0,0001 metros)e 40
000 pontos (passo de variacdo de 0,05 segundos) para a coordenada temporal.

Os graficos das Figuras VI.4.2a, VI.4.2b, VI.42¢c e VI.4.2d mostram como varia a
precisdo nos calculos do teor residual de oleo nos solidos com o tempo de amostragem
adotado. Como se pode ver, para esta concentragdo, o erro € praticamente nulo ao inicio da
extracio, aumenta até um maximo de cerca de 2,5% durante a passagem da frente de extrac@o
e voita a cair a zerc para o segundo periodo de extragiio. Os intervalos de amostragens
mostram-se igualmente aptos a captarem a regido do calculo numérico do processo extrativo
com precisdo minima.

Na Figura V1.4 3a (intervalo de amostragem de 20 segundos) pode-se ver que ao inicio
da extragdo, o erro cometido no calculo do teor de oleo no solvente € quase nulo. Com a
chegada da frente de extraclo, ¢ erro tende a aumentar e ao final do primeiro periodo de
extragdo, aproxima-se de 80%. Nas Figuras V1.4.3b e VI.4.3¢ (intervalos de amostragem de
50 e de 100 segundos). o comportamento ¢ semelhante ao de VI.4.3a, entretanto, o erro
diminui para cerca de 50% no calculo da concentracio do solvente. Para o intervalo de
amostragem de 200 segundos (Figura V1.4.3d), o erro méaximo passa a ser de 2% no célculo
do teor de dleo no solvente. Ocorre que para o tempo de amostragem de 200 segundos evita-

se a regido da curva de extracdo para a qual 0s erros sfo maiores,
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Figura V1.4.2: Precisdes nos calculos numéricos do teor residual de 6leo nos solidos em
funcgio do tempo de amostragem. Em (a) 20 segundos, (b} 50 segundos, (c¢) 100 segundos ¢

(d) 200 segundos.

Nio se deve, todavia, confiar de todo nos resultados das simulacdes e controles
realizados para o teor de oleo no solvente, tomando-se apenas 50 pontos na distancia axial,
mesmo para ¢ intervalo de amostragem de 200 segundos. Deve-se perceber que as condicBes
das variaveis de entrada {por exemplo de concentracio imicial do material solido,
granulometria, velocidade do solvente e concentracio do solvente & entrada do extrator)
alteram-se relat;vamente as condi¢des padronizadas que originaram a Figura V1.4.3d, durante
o calculo dos efeitos e durante o controle. Esta alteragio pode levar as amosiragens para
“regides” da curva de extragdo nas quais os erros sejam tao elevados quanto os medidos para

as Figuras V1.4.3a, VI.43be VI43c
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VL.5. CONCLUSOES

A variacdo dos passes para a solugdo numeérica, aqui conduzida, para o sistema de
equagdes que descreve o processo de extraciio (V.4.1 e V.4.2), mostrou que se pode
conseguir, em tempos de simulag@o praticaveis com os computadores utilizados (PENTIUM
CELERON 300 MHz), boa precisdo para as concentracdes nas fases solida e supercritica. Na
transicdo entre os periodos de rapida e lenta extrag@es, todavia, a precisio na determinagiio
numeérica da concentragfio da fase supercritica cai acentuadamente.

Para que se consiga valores mais precisos de concentragdc na fase supercritica,
metodos de sclugio numérica mencs rigidos que os aqui utilizados, devem ser testados para
que os resultados das anélises de sensibilidade paramétrica e de desempenhos de estratégias de
controle, que se realiza nos proximos capitulos, sejam confiaveis, durante todo o periodo de

extragdo. E preciso ter em mente, todavia, que o proprio modelo de extracio necessita
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melhorias, que se realizadas, provavelmente conduzirdc a sistemas de equagles com

caracteristicas ¢ comportamentos numéricos distintos do aqui solucionado.



CAPITULO VU
ANALISE DE SENSIBILIDADE PARAMETRICA

Conhecidas as varidveis com provaveis efeitos num dade processo, a quantificagio
desses efeitos se pode executar de modo elegante e econdmico por meio de planejamentos
fatoriais completos, sejam aplicados a experimentos em laboratorio, sejam aplicados a
simulagdes computacionais. Na primeira se¢fio deste capitulo sdo introduzidas conceitos
fundamentais envolvidos na técnica de analise de sensibilidade paramétrica por meio de
planejamentos fatoriais, com base em Bruns et alii {(1994). Em seguida, estes conceitos sdo

aplicados a extragdo supercritica de sementes oleaginosas.

VIL1. PLANEJAMENTO FATORIAL : ASPECTOS TEOQRICOS

Os efeitos das varidveis de um processo sob um determinado resultado do mesmo tém
sido, na maioria dos trabalhos cientificos, calculados alterando-se a variavel para a qual se
quer determinar o efeito ¢ mantendo-se as demais constantes. Com esse procedimento, o0s
efeitos de interago entre as varidveis nfio sfio captados, podendo ficar comprometida toda a
analise caso esses efeitos de interagdes sejam significativos.

A analise por planejamento fatorial, por outro lado, caleula os efeitos das variaveis
produzindo, ao mesmo tempo, alteragdes em todas as vaidveis do processo ¢ medindo-se, por
analise estatistica, os efeitos principais e de interag3es entre elas.

0O numero de experimentos (N} necessarios para um planejamento fatorial completo ¢

determinado pela seguinte expressdo:

N = niv'™ (VILL1)

onde niv. € 0 nimero de niveis nos quais se analisa cada uma das variaveis e var. € o numero
de variaveis submetidas ao planejamento fatorial. Por exemplo, gquerendo-se analisar os

. T . , - . .. . - 3
efeitos de trés vanaveis tomadas cada uma em dois niveis serd necessaria a realizagdo de 27 =

8 experimentos.

CALCULQ DE EFEITOS
Para melthor compreensio do célculo e interpretagiio dos efeitos principais e
secunddrios vai-se supor © seguinte problema (Bruns et alii, 1994):

A tabela abaixo apresenta os resultados de rendimentos meédios para uma reacdo na qual
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avalia-se os efeitos da temperatura {1), do tipo de catalisador (2) e da concentragio (3). O

sinal positivo refere-se ac nivel superior da variavel, enquanto o sinal negativo ac nivel

inferior.
Variavels:
(=) ()
1: Temperatura(°C) 40 60
2:Catalisador {tipo) A B
3:Concentracio(M) 1.0 1.5

Quer-se determinar os efeitos principais e secundarios (interacfio) com os erros associados em

suas determinacoes,

RENDIMENTO
ENSAIG| T | 2|3 |12 13 | 23 | 123
REPL.1 REPL.2 MEDIA
1 - -1 1+ - 56(7) 52(12) 54.0
2 TR I D 85(9) 33(10) 86,5
3 I U DU P U D e 49(11) 47(15) 48.0
4 [+ [+ -+ - 64(2) 62(1) 63,0
5 - - - - + 65(2) 61(5) 63,0
6 |+ |- [+ |- |+ - |- 92(6) 95(16) 93,5
7 Sk - 37(14) 60(3) 58,5
8 |+ |+ [+ |+ |+ [+ |+ 70(8) 745(4) 72,0

TABELAVIL1.1: Valores de rendimentos e sinais para o célculo dos efettos principais e
secundarios por meto de um planejamento fatorial com trés varidveis em dois niveis. O
numero entre paréntesis nos rendimentos em cada rephlicata refere-se a ordem dos

experimentos.

Para o fator I{temperatura) os nivels alternam-se um a um ao longo dos ensaios. Para
o fator 2 (tipo de catalisador) os niveis dos fatores alteram-se a cada dois experimentos e para
o fator 3 (concentragdo) os niveis dos fatores alteram-se a cada quatro ensatos. Os sinats para
as interacdes entre os fatores (12,13,23.123)sd0 determinados fazendo-se a multiplicago
entre os sinais de cada fator.

Os efeitos sfo determinados multiplicando-se a transposta da matriz formada pelos

sinais dos fatores, acrescida de uma coluna com sinais positivos, pelo vetor de rendimentos.
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41 #1141 +1 +1 41 +1 +1] 7540 53850 (VIL1.2)
~1 +1 =1 +1 =1 +1 -1 +1] 865 91,50
—1 =1 +1 41 =1 =1 +1 +1|[480] |—5550
~1 =1 =1 =1 41 +1 +1 +1: 1630 35,50
1 =1 =1 +1 41 =1 =1 +11630 | 3450
+1 -1 +1 -1 -—-1 41 -1 +1] 1935 - 3,50
+1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 41} 585 3,50
~1 41 +1 -1 +1 ~1 -1 +1]{720] | 050 |

Se o primeiro termo do vetor resultante acima for dividido por 8 (2°) ter-se-a a média
do rendimento para os oito ensaios realizados. Se cada um dos outros efeitos forem divididos

por 4 (2% ter-se-a os efeitos principais e secundarios conforme expressio abaixo:

M | 6731 (VIL1.3)
1 22,88

2 ~13,88

3] | 888

121 | -863

13 ~0,88

23 0,88
123] 1 0,50 |

Como os ensaios foram realizados em duplicatas, a estimativa combinada da variéncia

de uma observacdo individual é dada por:
v. =s! :Zd?/ZN (VIL.1.4)

onde d; € a diferenca entre duas observacdes correspondentes ao i-€sime ensalo.

Substituindo-se as diferencas indicadas em {(VI1.1.4) e N por 8 tem-se:

(VIL1.5)

2

7 x%{zaus%z%zz F47 437437 +47)252

Num planejamento fatorial 2° cada efeito é uma combinagio linear de oito valores,

com coeficientes £1/(2%), ou seja, £1/4. Cada um dos oito valores da combinagdo linear ¢ a
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média de dois outros, porque os ensaios foram feitos em duplicatas. Se a varidncia de uma
observacio individual foi estimada em 35,2, a varidncia da média de duas observacdes serd de
5,2/2 = 2.6. Para variavers independentemente distribuidas, a varidncia da combinagio linear

pode ser dada por:
:Zafsf (VIL.1.6)

Como os coeficientes a;” sdo iguais a 1/16 (para o presente planejamento), o somatorio da

equacao (6) pode ser colocado sobre a forma:

| N VIL1.7
s> = Ufefeito) = > (1/16) x 2,6 = 8/16%2,6 = 1,30 ( :

i=1

O desvio padrio (s) de um efeito é dado pela raiz quadrada da varidncia, isto é, s = 1,1
0 desvio padrio do rendimento médio global sera de 0,55, pois os coeficientes da combinagio
para a média sdo todos 1guais a 1/8 ao invés de = 1/4. Os valores de efeitos e média obtidos na

expressiio (3) podem, agora, ser expostos com devidos erros embutidos, conforme a Tabela
V11.1.2, abaixo:

MEDIA 67,3 £0,55
EFEITOS PRINCIPAIS:

1: Temperatura 229+11
2: Catalisador -139+1.1
3. Concentracio 8.9+ 1.1

EFEITOS DE INTERACAOQ AOS PARES

12 86+ 1,1
13 0,9+1,1
23 0.9+ 1.1

EFEITO DE INTERACAD TERNARIO
123 0,1+ 1,1

TABELA VIL1.2:Resultados do planejamento fatorial com efeitos primarios e de interagio
entre os fatores com erros experimentais.
A Tabela VIL.1.2 acima mostra que o valor médio de rendimento ¢ 63,31%, que o

efeito médio do aumento da temperatura de 40 para 60°C ¢ de aumento no rendimento de
&2




22,88%, que o efeito de se alterar o tipo de catalisador de A para B é de —13,88%, ou seja, ao
se trocar o catalisador de A para B tem-se uma queda média de 13,88% no rendimento. Ainda
na mesma Tabela pode ser visto que o aumento na concentragio leva a um incremento de
8,88%, em média, para o rendimento.

Os efeitos de interagdes sdo também determinados. O valor negativo para a interagdo
(temperatura-tipo de catalisador: 12) indica que o efeito da temperatura diminu em média
8.63 % o rendimento da reagdo, ao se trocar o catalisador (A) pelo catalisador (B). Os efeitos
calculados para as interagdes temperatura-concentragdo (13), catalisador-concentracio (23) e
temperatura-catalisador-concentragio nfo sio significativos, ja que os valores encontrados

sdo menores, em valor absoluto, que o erro experimental associado.



VIL2.ANALISE DE SENSIBILIDADE PARAMETRICA APLICADA A EXTRACAO
SUPERCRITICA DE OLEOS VEGETAIS

As variaveis velocidade superficial do solvente (U), teor inicial de 6leo no material
sdlido (X0), teor de dlec no solvente a entrada do extrator (Y0) e granulometria do matenal
solido (dp) tiveram seus efeitos principais e de interago nos perfis temporais de concentragio
de oleo nas fases (4 saida do extrator), avaliados segundo um planejamento fatorial em dois
niveis. Os programas utilizados para a realizacdo deste planejamento e para o célculo dos
efeitos sdo apresentados no ANEXO 1.

Qs valores apresentados na Tabela VI1.2.1 (considerados valores de referéncia) foram
perturbados em +10% e -10%, excetuando-se a concentragdo de 6leo do solvente (Y0), cujo
valor tabelado corresponde ao nivel inferior, sendo o nivel superior um teor de Oleo
equivalente a 10% do valor de saturagio. Ao final desta secio discute-se as provaveis

conseqiiéncias dos efertos principais e de interagdio na controlabilidade do extrator.

Pardmetro U(m/s) X Yo dp{(m)
valor 5,0E-4 0,144 0.0 2.7 B-4

TABELA VIL2.1: Valores de operacio em condicdes “normais” para os pardmetros. As
concentragdes (X0 e Y0) sfo expressas em Kg de oleo por Kg de solidos livres de oleo (X0} ¢

por Kg de 6leo por kg de solvente livre de dleo.

VI1.2.1. EFEITGS PRINCIPAIS

Os efeitos no teor residual de Oleo do matenial solido e no solvente sdo analisados,
tendo como base uma posigio axial 0,05 metros distante da entrada do extrator ¢ um intervalo
de amostragem de 200 segundos. A razBo desse procedimenio € que para esta posigio
consegue-se simulagOes rapidas e acuradas, a0 mesmo tempo em que se capta, com €sse
intervalo de amostragem, todas as informagdes importantes para o sistema de controle com
respeito ao processo extrativo {mais detalhes, ver secido V1.4).

Os efeitos principais sdo apresentados respectivamente nas Figuras Vii2. lae VII.2.2a
em fungio do tempo de extracfo, para um intervalo de amostragem de 200 segundos (A
influénecia da posigdo de medida nos efeitos e do intervalo de amostragem, nas formas das
curvas para os efeitos, so vistos em breve). Nas Figuras, anteriormente referidas, pode-se ver
gue os efeitos apresentam, ao inicio e ao final do tempo de extracdo, a exemplo dos perfis de
concentraches, valores constantes.

Nos primeiros minutos, o solvente que chega ao ponto analisado esta saturado pelo
Oleo, impedindo que ocorra extracdo. Em conseqiiéncia, as perturbagfes em UYO e dp néio
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sdo percebidas e o teor inicial de dleo nos sélidos (X0) € mantido. Passado algum tempo,
porém, solvente ndo saturado comega atingir o ponto de analise e os efeitos das perturbagdes
sao sentidos até que o residuo no material sohido caia abaixo do valor critico Xy, quando as
taxas voltam a cair. A “regifio” intermediaria, nas Figuras VII1.2.1b ¢ V11.2.2b, onde as taxas
de extracdo sdo relativamente elevadas, denomina-se, aqui, regifio da frente de extragio.

E de grande relevancia na determinagio dos efeitos, seja via experimental ou por
simulagdo computacional (como € o caso presente), o conhecimento do erro na obtencdo da
variavel da qual se medem esses efeitos. Nas Figuras VIL2.1b e VII.2.2b, juntamente com 0s
perfis de concentragdes, sdo mostrados os perfis temporais dos erros numeéricos comefidos nos
calculos das concentragbes nas fases. Como os efeitos tratam-se de diferengas de
concentragles, espera-se que estejam sujeitos a erros da mesma magnitude que tais

concentragdes.

Efeito da Velocidade Superficial do Solvente

O aumento na velocidade superficial do solvente leva a diminuigGes nos teores de dleo
nos solidos (Figura VIL2. 1a) e no solvente (Figura VIL.2.2a). O efeitoc da velocidade ¢
significativo apenas durante o primeiro periodo de extracio no qual domina a transferéncia de
massa por convecgdo. Durante esse periodo, o efeito decresce (cresce em valor absoluto),
atinge um valor minimo (maximo em valor absoluto) e, entdo, cresce (decresce em valor
absoluto) até que ¢ anulado ao se passar para o periodo final, quando domina a transferéncia

de massa difusiva, no interior dos sélidos, segundo o modelo adotado.
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FIGURA VIL2Z.1: Em {a} apresenta-se 0s efeitos no teor residual de oleo no material sélido
0,05 m além da entrada do extrator. Em (b), sfio apresentados o perfil temporal do residuo no
material solido e do erro numérico em sua determinacgfo, para a posi¢io z = 0,05m. O Periodo
de amostragem é de 200 s,
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Efeito do Teor Inicial de Oleo nos Sélidos

Elevando-se o teor inicial de 6leo nos sélidos (X0) tem-se maiores concentracdes nos
sdlidos durante todo o primeiro periodo de extragio. Até o instante em que a frente de
extragio alcanga o ponto no qual as concentragdes sdo medidas, o efeito em X ¢
essencialmente constante (Figura VIL.2.1a) e em Y praticamente nulo (Figura VIL2 Za)
Alcangado este ponto, os efeitos crescem até que chegam a um méaximo e, a partir dai,

decrescem até que sdo anulados, ao se passar ao segundo periodo de extragio.
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FIGURA VI11.2.2: Os efeitos no teor de oleo do solvente, num local 0,05 metros além da
entrada do extrator, sdo mostrados em (a). Em (b), o perfil temporal do teor de oleo do
solvente para esta mesma posi¢do € apresentado. O intervalo de amostragem ¢ de 200

segundos.

Teor de Oleo no Solvente & Entrada do Fxtrator

A perturbagio no teor inicial do solvente a entrada do extrator, fez-se adicionando
10% do valor de equilibrio para o nivel superior e utilizando-se solvente puro para o nivel
inferior do planegjamento fatorial,

O acréscimo no teor do solvente que entra no extrator faz com que se tenha, na frente
de extracfio, maiores teores de Oleo nos solidos e no solvente. O efeito no teor do solvente
cresce até atingir um valor maximo ¢ nele se estabilizar ao longo do segundo periodo de
extracdo {Figura VI1.2a). O efeito na concentragio dos sélidos, por outro lado, cresce, alcanga

um maximo e decresce até anular-se no segundo periodo de extragio (Figura VIL2. 1a}.
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Efeito da Dimensdo das Particulas Solidas

0 efeito do diametro médio (dp) das particulas solidas € o mais interessante €
inesperado, ja que apresenta inversdio de sinal para as concentragdes em ambas as fases
analisadas. Antes da chegada da frente ele € nulo para ambas as concentragdes (X e Y) Coma
chegada da frente de extragio, majores particulas levam a menores concentragdes no solvente,
durante o primeiro periodo. Durante o segundo periodo, o comportamento ¢ invertido, ou seja,
maiores particulas levam a maiores concentra¢des no solvente (Figura VI1.2.2a).

Na “regido” da frente, o efeito no residuo de oleo dos solidos (Figura VIL.2 1a)}, por
sua vez, decresce (cresce em valor absoluto) até alcangar um minimo {maximo em valor
absoluto) quando passa a crescer até atingir um patamar maximo, ainda no primeiro periodo.
Este valor maximo é, entfo, mantido durante o segundo periodo de extrag@o.

A inversio no sinal do efeito é consegiiéncia de se ter extracio em ambos os periodos
na posi¢io em que se observa os efeitos e em posigles anteriores a ela. Menores teores para o
solvente, com a chegada da frente, indicam que nas posi¢des anteriores, a extragdo ocorre,
sobretudo, no segundo periodo (taxas muito pequenas). Isto leva (em razdo do elevado
gradiente de concentragdo), na posi¢éo observada, a maiores taxas que se refletem num menor
teor residual para os solidos (Figura VII.2.1a). Com o decorrer da extracdio, entretanto, o
solvente vai se concentrando {em posiches imediatamente anteriores) e a extragio passa
ocorrer em taxas cada vez menores, levando a residuos maiores, até que, como nas posigdes
anteriores, passa para o segundo periodo. _

A influéncia de posigdes anteriores na extragio, em certo local além da entrada do
extrator, é evidenciada pela auséncia de inversdo no sinal do efeito , para a dimensdo das
particulas, quando se mede os efeitos exatamente na entrada do extrator, como se vera a

seguir.

Influéncia da posicdo de medida dos efeitos

Apresenta-se na Figura VIL2.3 os efeitos principais das varidveis submetidas ao
planejamento fatorial no teor de Oleo para os solidos, na posi¢io z = 0,0 m, para amostragens
num periodo de 20 e de 50 segundos. A diferenca fundamental com relagio a construglo
grafica das Figura VIL.2.1a (para z = 0,05 m e para um intervalo de amostragem de 200
segundos) € que nfo ha inversdo no sinal do efeito para o efeito da dimensao das particulas.
Esta diferenca € esperada ja que o efeito de saturaciio do solvente, em posicdes anteriores 2
que se observa os efeitos, ndo ocorre para a entrada do extrator. Deve-se lembrar que, para a

entrada do extrator, a concentracio do solvente é constante a despeito do tempo de extracdo.
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FIGURA VII.2.3: Efeitos das variaveis no teor residual do solvente no material solido para a
entrada do extrator. Em (a} o tempo de amostragem € de 20 segundos e, em (b), de 50

segundos.

Nas Figuras VII.2 4a e VI1.2.4b sfo mostrados os efeitos principais nos teores de 6leo
dos sdlidos e do solvente, numa posigio afastada 0,10 m da entrada do extrator, para tempos
de amostragem de 500 s. Pela observagio das Figuras VII.2 3a, VIL.2.3b,VII.2. 1a, VI 2a,
V1.2 4a ¢ VI1.2.4b deduz-se que a medida que se afasta da entrada do extrator, as curvas que
representam os efeitos assumem cada vez, por mais tempo, valores significativos. E de se
esperar, portanto, que se a medicdo de uma vaniavel que se queira controlar for um
procedimento demorado, o afastamento da posigdo de leitura pode methorar a
controlabilidade do processo ou ainda que apds perturbagdes em varidveis que geram
respostas inversas para a variavel controlada, o controle poga ser mais adequadamente
realizado por periodos maiores nos guais nfo ha inversio no sinal do efeito. Observa-se ainda
uma tendéncia de aumento nos valores maximos e minimos dos efeitos 4 medida que se afasta

da entrada do extrator.
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FIGURA VIL.2.4: Os efeitos das variaveis analisadas no planejamento fatorial no residuo de

oleo nos solidos para intervalos de amostragem de 300s sdo mostrados em {a), na posigio z =

0,10cm. Para estes mesmos intervalo de amostragem ¢ local sdo apresentados os efeitos no

teor de oleo do solvente em (b).

Influéncia do intervalo de amostragem nas curvas para os efeitos principais

O periodo de amostragem ndo altera os valores dos efeitos em dados momento e

posigio. Eniretanto, se esse periodo for muwito aumentado, isto €, se a freqiiéncia de

amostragem for diminuida, as formas das curvas dos efeitos podem ser sensivelmente

alteradas. Os graficos das Figuras VI1.2.3a, V11.2.3b,VIL.2 5a e V1.2 5b mostram como
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FIGURA VII.2.5: Gs grafices mostram como alteram-se as formas das curvas que descrevem

os efeitos principais, na entrada do extrator, para as variveis submetidas ao planejamento

fatorial, variando-se o periodo de amostragem: a)100 s ¢ b)200 s.
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variam os formatos das curvas dos efeitos para o residuo de dleo no material solido, na
entrada do extrator, variando-se o intervalo de amostragem.

A consequéncia direta das alteragSes mostradas para as curvas que descrevem os
efeitos com a diminuigdo da freqiiéncia de amostragem, € que informacdes faltaro ao sistema

de controle e seu bom desempenho ficara potencialmente ameagado.

VII.2.2 EFEITOS DE INTERACAO AOS PARES

Conforme dito, quando da introdugdio de conceitos relativos a analise de efeitos por
planejamento fatonal, um dos principais méritos desse tipo de analise estd em sua capacidade
de captar efeitos de interagdes entre os fatores (variaveis) do planejamento. Estas interagdes
podem interferir de modo decisivo no desempenho de politicas de controle. A seguir, sio
analisados os efeitos de cada uma das variaveis nos efeitos principais das demais variaveis,

nos teores de Oleo do material solido e do solvente.

Efeito da velocidade superficial do solvenie

Sio graficados na Figura Vil.2 6a os efeifos da velocidade superficial do solvente nos
efeitos do teor inicial de oleo do material sélido (X0}, do teor do solvente que entra no
extrator {Y0) e da dimensfo média das particulas do material a ser extraido no teor residual de
oleo nos sélidos, para posicio h = 0,05 m e para um intervalo de amostragem de 200

segundos.
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FIGURA VIL.2.6: {a): Efeitos da velocidade superficial do solvente nos efeitos das demais
variaveis no teor residual do material sélido, na posicdo z = 0,05 m, quandoe o tempo de
amostragem ¢ de 200 segundos. (by: Efeitos principais para velocidades girando em toro de
um valor médio de 0,0005 m/s (curvas cheias) e de 0,0006 m/s (curvas tracejadas).
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A interpretacio dos efeitos principais das vartaveis ja ndo € tdo simples, portanto, ndo
¢ de se surpreender se o leitor sente-se meio embaragado com o “emaranhado” de curvas
apresentados na Figura ViI.2 6a. Entretanto, caso se tenha compreendido a interpretacio dada
para os efeitos principals, a interpretacio dos efeitos do nivel da velocidade de percolagio do
solvente nos efeitos das demais variaveis pode ser faciimente compreendida reconhecendo-se
que, fundamentalmente, o efeito do aumento na velocidade ¢ o de deslocamento das curvas
dos demais efeitos em diregfio a origem do eixo dos tempos.

A construgdo grafica apresentada na Figura VH.2.6b compde-se de dots conjuntos de
curvas de efeitos para um intervalo de amostragem de 200 segundos, numa posigdo 0,05
metros afastada da entrada do extrator. As curvas chetas correspondem aos efeitos
encontrados quando o valor central para a velocidade superficial do solvente € de 0,0005 m/s,
durante as simulagdes do planejamento fatorial. As curvas tracejadas foram obtidas ao se
utilizar um valor central de velocidade de 0,0006 m/s durante as simulag¢des. Esse ultimo
valor €, na verdade, arbitraric e tem comeo Unico objetivo interpretar os efeitos de interagdes
mostrados na Figura VI1.2 6a.

O efeito de uma variavel vl, no efeito principal de uma varidvel v2 (efeito de
interagdo), ¢ definido como uma quantidade proporcional & diferenca entre os valores dos
efeitos de vZ nos niveis superior e inferior de v1, respectivamente. Assim, pode-se ter uma
idéia dos efeitos da velocidade nas demais variaveis do planejamento fatorial tomando-se a
diferenga entre os valores dos efeitos no nivel superior da velocidade (curva tracejada da
Figura VI1.2.6b) e no nivel inferior da velocidade (curva cheia da Figura VI1.2.6b).

Fazendo-se a diferenca entre as curvas azuis da Figura V11.2.6b, gera-se a curva com
comportamento qualitativo igual ao da azul, que representa o efeito da velocidade superficial
do solvente nos efeitos principais do teor inicial do material solido (X0) no residuo (Figura
VI1.2.6a). Ac inicio do processe extrativo, a velocidade ndo influi no valor dos efeitos
principais de x0 (Figura VI1.2.6a) de modo que o efeite de interagio € nulo (Figura VIL.2.6b).
Esse resultado € esperado, considerando-se que nos primeiros instantes o solvente que chega
até a posicdo na qual se mede os efeitos esta essencialmente saturado. A medida que solvente
ndo saturado comega a atingir o ponto de medida é previsivel que os efeitos para a maior
velocidade sejam superiores, Entretanto, pela defasagem enire as curvas no decorrer do
processo extrativo, o material sélido estara ja mais saturado para a maior velocidade (afinal se
extraiu mais rapidamente). Entfio, a diferenga entre os valores atinge um maximo positivo,
anula-se ¢ torna-se negativa até atingir um minimo (ou outro maximo em termos absolutos). A
partir desse minimo, a diferenca entre os efeitos decresce em valor absoluto até que se anula,
quando o segundo periodo de extragio ¢ atingido para ambas as velocidades de extracdes.
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O efeito da velocidade no efeito da concentracio do solvente que ganha o extrator, no
teor residual de oleo no matenal soélido, € uma quantidade positiva, ao inicio do processo
extrativo, j& que para a velocidade maior, o solvente que chega até a posigdo de medida
encontra-se menos saturado, A medida que a extracio se processa, a situacio inverte-se de
modo semelhante ao do efeito do teor inicial de dlec no material solido. Ou seja, o efeito da
velocidade passa por um ponto de maximo , seguido de um ponto de minimo e, a partir desse
ultimo extremo, tende a se anular com a aproximagido do residuo critico, Xi, que leva a
extraglo para taxas muito lentas.

O aumento na velocidade superficial do solvente influi no efeito da dimensdo do
material sélido no teor residual de éleo nos solidos, a exemplo dos efeitos de interagdes acima
descritos, antecipando a chegada da frente de extra¢3o. Assim, ao chegar as primeiras levas de
solvente ndo saturado, os efeitos da dimensfo para a velocidade maior sdo superiores em valor
absoluto (menores em valores relativos), levando a efeitos secundarios negativos. A analise
segue as mesmas linhas das anteriormente feitas até que se atinge o segundo periodo de
extragdo para ambas as velocidades, marcado por taxas muito pequenas. Neste periodo, 0s
efeitos principais da dimensdo das particulas sdo elevados e independentes da velocidade de
percolagdo do solvente de sorte que o efeito de interagio anula-se.

Na Figura VI1.2.7a apresenta-se os efeitos da velocidade de percolagio nos efeitos das

demais variaveis submetidas ao planejamento fatorial (teor inicial de 6leo nos solidos: X0,
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FIGURA VII.2.7: Em (a) apresenta-se os efeitos interacdo da velocidade de percolagdo do
solvente no teor de oleo desse solvente para um tempo de amostragem de 200 s numa posicéo
0,05 m distante da entrada do extrator. Em (b) os efeitos principais sdo representados por
linhas cheias quando a velocidade € de 0,0005 m/s e por linhas tracejadas para velocidade de
0,0006 m/s.



teor de oleo no solvente que entra no extrator. YO e dimensfo média das particulas solidas:
dp) no teor de 6leo do solvente (z = 0,05 metros e intervalo de amostragem de 200 segundos}).
A interpretagfo dos efeitos pode ser conduzida do mesmo modo da realizada para os efeitos

interacio da velocidade de percolagio do solvente no teor de dleo do material sohido.

Efeito do teor inicial de élec no material sélido

Os efeitos do teor inicial do material solido nos efeitos do teor inicial do solvente que
entra pelo extrator e no efeito da dimens#io das particulas solidos sdo mostrados na Figura
VII.2.8a. Na Figura VI1.2.8b os efeitos principais sdo apresentados para um teor inicial de
0,16 kg de Sleo/kg de solidos livres de dleo (linhas tracejadas) e para um teor inicial de 0,144
kg de dleo por kg de solidos livres de oleo. Os efeitos de interagBes podem ser interpretados
do mesmo modo que se interpretou os da velocidade superficial do solvente (Figura VIL2.6).
Assim, fazendo-se a diferenca entre os valores dos efeitos principais do teor de solvente que
ganha o extrator e da dimensdo das particulas solidas no residuo de oleo da material solido
(Figura V1I.2.8b), tem-se os efeitos de interagdo da concentra¢do inicial dos solidos nos
efeitos das variaveis acima referidas (Figura VI1.2 8a).

Na Figura VI1.2.9a sio graficados os efeitos do teor inicial de dleo nos solidos nos
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FIGURA VIL2.8: Em (a) os efeitos da concentracdo inicial do matenial sélido, nos efeitos
principais do teor do solvente que chega ou extrator e das dimensdes das particulas solidas, no
teor de oOleo do material solido, sfo apresentados. O tempo de amostragem ¢ de 200 s e a
posigdo na qual sdo medidos os efeitos ¢ de 0,05 m. Em (b), os efeitos principais no teor do
material sohido sfo apresentados para um teor inicial de 0,16 kg de dleoc por kg de solidos
livres de Oleo (linhas tracejadas) e para 0,144 kg de éleo por kg de solidos livres de oleo

(linhas chelas).
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efeitos principais para a concentracdo do solvente. Na Figura V11.2.9b, a construcio grafica
com os efeitos principais, para os dois niveis médios de concentragdo inicial dos solidos,

permite facil interpretacao do efetos de interagdes.
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FIGURA VI1.2.9: Os efeitos do teor inicial dos solidos nes efertos principais de YO e Dp, no
teor do solvente, s&o apresentados. A posigdo de leitura dos efeitos € de 0,05 metros. O tempo
de amostragem ¢ de 200 segundos. Em (b), os efeitos principais sdo vistos para um valor

central de X0 de 0,144 (curvas cheias) e de 0,160 kg de oleo por kg de sdlidos livres de leo.

Efeito da concentragdo do solvenie a entrada do extraior

O efeito do teor com que o solvente entra no extrator no efeito principal da dimenséo
média das particulas sOlidas ¢ exposto na Figura Vil.2.10a para o conteudo de oleo dos
sohidos. Aumentando-se de zero para 10% do valor de equilibrio, o valor central de
concentracdo (durante o planejamento fatorial) para o solvente na enirada, o efeito ¢ o de
alraso no processo extrativo. Em conseqliéncia, a curva do efeito principal das dimensdes das
particulas translada-se para a direita com relacio ao eixo dos tempos, conforme se mostra na
Figura VIi1.2.10b. Como nas andlise antertores, a curva da Figura VI1.2.10a obtem-se como
um valor proporcional a diferenca entre as curvas tracejada e cheia da Figura VI1L.2.10b.

Obviamente, como os valores centrais arbitrariamente utilizados na Figura VIL2.10b,
com fins didaticos, ndo sdc os mesmos que geraram a Figura VIL2 10a, os sinais dos efeitos
de interagdo, nem sempre coincidem com os obtidos fazendo-se a diferenca entre as curvas
vermelhas tracejada e cheia da Figura VIL2 10b. Tedavia, a Figura VI1.2.10b fornece uma
idéia de como poderiam aparecer as interagOes nos efeitos de interagdo mostrados na Figura
V112 10a.
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FIGURA VIL.2.10: O efeito da concentragdo do solvente afluente no extrator no efeito da
dimensio dos sélidos no teor residual de oleo nestes solidos € visto em (a). A posi¢do na qual
os efeitos sdo observados ¢ de 0,05 metros e o tempo de amostragem ¢ de 200 segundos. Em
(b) mostra-se os efeitos principais da dimensdo da particulas (Dp) e da concentragio do

solvente que aflui no extrator (Y0) para dois valores centrais de YO durante o planejamento.

Considera¢des semelhantes as realizadas nos dois ultimos paragrafos conduzem e
explicam as Figuras VIL2 11a e VIL.2.11b, relacionadas com o efeito do teor de dleo no
solvente a entrada do extrator no efeito principal da dimensfo média do material solido no

teor do solvente durante o processo de extragio.
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FIGURA VI1.2.11: Em {(a) ¢ mostrado o efeito da concentracdo do solvente afluente no efeito
da dimensdo meédia das particulas sélidas no teor de odleo do solvente numa posi¢de 0,05
metros afastada da entrada do extrator, para um tempo de amostragem de 200 segundos. Em
{b) mostra-se os efeitos principais da dimens@o da particulas {dp) e da concentra¢do do
solvente que aflui no extrator (Y0), no teor de dleo do solvente, para dois valores centrais de
Y0 durante o planejamento fatorial.



VIL3 EFEITOS E CONTROLABILIDADE

A analise de sensibilidade paramétrica realizada nas se¢es anteriores constitui-se
numa ferramenta chave para a implementagio de estratégias de controle na medida em que
mostra quats variavels podem ser manipuladas para se controlar um dado processo, assim
como o resultado das interacBes entre estas varidveis e possiveis conseqiéncias na

controlabilidade desse processo.

Efeitos Principais e Controlabilidade

As Figuras VIL2.1a e VI1.2.2a mostraram que todos os pardmetros analisados tém
efeitos consideraveis duranie o primeiro periodo de extrago, em especial, na “regifo” da
frente. Durante o segundo perifodo, por outro lado, apenas o didmetro médio das particulas,
para ambas as concentragdes (X e Y), e o teor do solvente a entrada do extrator, para o teor do
solvente (Y), sdo significativos. Destas consideracdes, decorre que:

» A velocidade de percolac¢io do solvente é uma variavel que se pode manipular, durante o
primeiro periodo de extracdo, para compensar tanto perturbacdes na fase sohida (X0),
quanto no solvente (Y0);

e Se a dimensdo das particulas alimentadas, dp, for alterada, ndo sera possivel o controle do
teor residual, X, manipulando-se quaisquer das outras vaidveis analisadas. Nio apenas,
pela inversdo no sinal do efeito da dimensido das particulas sélidas, como também pelo
desprezivel efeito da velocidade de percolacio (que se poderia manipular para compensar
esta alteragio de dimensdes), durante o segundo periodo.

E interessante notar que perturbagbes no material solido (X0 e dp) podem ser
detectadas e agdes corretivas iniciadas (manipulagdes na propria dimensfo do material
solido), antes mesmo que a extragdio comece, JA que o5 sdlidos sfio alimentados de forma

descontinua. Entretanto, so se vai tratar aqui da extracio com retroalimentagio.

Ffeitos de Interagdo e Controlabilidade

Os efeitos de interagdo entre as variaveis, nas concentracdes de Oleo das fases fluida e
solida, foram apresentados desde a Figura VIL.2.6a até a Figura VII.2.11a Estes efeitos
apresentaram valores bastante significativos, refletindo o momento pelo qual passava o
processo extrativo sem, no entanto, causarem alteragdo no aspecto qualitativo global dos
efeitos principais.

Por estarem as politicas de controle, aqui adotadas, baseadas no tempo de extragdo ¢
de se esperar que os efeitos de interagio afetem os desempenhos das estratégias de controle,

especialmente aquelas com modelos preditivos.
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CAPITULO VIIT
ESTRATEGIAS DE CONTROLE DE PROCESSOS POR RETROALIMENTACAQ
(FEEDBACK)

A necessidade de processos operando sob condi¢des coniroladas e otimizadas tem
requerido que estes estejam razoavelmente bem modelados matematicamente. Operagdes
envolvendo apenas fases fluidas, tais como destilagiio e absorgdio, ou ainda fases fluidas e
fases solidas como a lixiviagio, onde o soluto encontra-se livre na superficie externa de
particulas solidas impermegveis, tém sido alvos de intensas pesquisas, notadamente na
indastria petroquimica de onde ¢ originaria a propria Engenharia Quimica. Nao € dificil
encontrar na literatura um grande nimero de trabalhos de modelagem, simulag3o, otimizagio
e controle para processos nos quais figuram operagdes como estas.

Para a extragiio de produtos de origem vegetal ou animal, por outro lado, onde contata-
se uma fase fluida com um meio solido, cujas propriedades sdo bem distintas das de meios
solidos descritos no paragrafo anterior (Traybal, 1981), somente nesta ultima década modelos
matematicos mais confidveis foram propostos (ver Capitulo V). Aparentemente esta auséncia
de modelos dindmicos adequados € a grande responsavel pela absoluta auséncia de trabathos
nas literaturas de linguas portuguesa e inglesa, tratando do controle aplicado a esse processo
extrativo.

Objetivando contribuir para a evolugdo do conhecimento, nesta area pouco explorada,
avalia-se, na segdo VIIL3, os desempenhos de controladores proporcionais ¢ por matriz
dindmica (DMC) quando aplicados ao processo semi-continuo de extragdo supercritica de
oleo de sementes de uva. Este caso estudo foi escolhido pela relativa abundincia de dados,
sendo que os resultados e conclusdes alcancados como o mesmo, sdo iguais para a extragdo de
outras sementes oleaginosas. Antes de se avaliar os desempenhos dos controladores citados
porém, comenta-se alguns aspectos peculiares de processos descontinuos, comparando-os
com 0§ processos continuos e, em seguida, as estratégias que se vai aplicar sio abordadas em

termos de suas caracteristicas e formulagdes matematicas.
VIiL.1. PROCESSOS CONTINUOS E PROCESSOS DESCONTINUOS

CARACTERISTICAS DE PROCESSOS EM BATELADAS
Processos que eram originalmente conduzidos em bateladas foram substituidos, num

passado recente, por processos continuos. A razdo desta substituiciio € que os processos em
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bateladas demandam excessiva mao-de-obra, que deve ainda estar devidamente qualificada ¢
empenhada para que um padrio de qualidade seja mantido.

Os processos continuos por lidarem com maiores volumes de produtos, concentraram
investimentos em politicas de automacio. Os processos em bateladas, por outro lado, apenas
recentemente conseguiram direcionar pesquisas na elaboragio de softwares e hardwares para
automatiza-los.

O interesse por processos descontinuos (em bateladas) reflete a demanda por produtos
especiais provenientes de processos biotecnoldgicos e quimicos mais flexiveis. Ha quem diga
que estes foram a tabua de salvaciio para indlstrias como a norte-americana diante da
concorréncia com paises que oferecem menores remuneragdes a mio-de-obra. O mais
provavel, entretanto, é que, em meédio ou longo prazo, com a democratizagio ¢ pluralizagdo
dos meios de produgio e propaganda, os mercados diversifiquem seus produtos a tal ponto de
inviabilizarem a produgfo em massa de muitos dos géneros hoje produzidos continuamente
em processos que lhes conferem pouca especificidade. Os processos em bateladas, nesta
“ficgdo cientifica”, poderiam ressuscitar os artesdos. Seriam neo-artesdos, tdo qualificados
tecnicamente guanto os atuais “engenheiros industriais” e melhor que eles ajustados ao seu

tempo.

PROCESSOS CONTINUQS VERSUS PROCESSOS DESCONTINUOS

Os processos continuos operam em estado estacionario ou em suas vizinhancas. Os
valores das variaveis do processo devem ser essencialmente constantes em qualquer ponto do
processo. No deve haver aciimulos de matéria no equipamento e alteragdes nas correntes de
saida. O objetivo do controle para estes processos € ¢ de minimizar flutuagdes causadas por
disturbancias externas. OUs processos continuos sdo tanto mais econdmicos quantd maiores
forem as quantidades de materiais processados e quanto maior for o periodo de produgido de
um dado género.

Os processos em bateladas, por outro lado, sfo geralmente transientes. Eles envolvem
aghes seqiienciais (etapas) conduzidas com uma quantidade discreta (descontinua) de matéria.
Os materiais e 0s equipamentos tém seus estados alterados num dado ponto, de tal forma que
a considerac@o de estado-estacionario ndo ¢ valida. Bateladas de produtos sao transferidas de
uma parte a outra do equipamento, necessitando partidas e finalizagGes automaticas. O mesmo
equipamento pode ser utilizado para a elaborac@o de diferentes produtos.

Existe uma grande variedade de processos em bateladas na indistria quimica, no
entanto, certas caracteristicas sfo comuns a todos estes processos. Tipicamente, processos em
bateladas sdo empregados para produzir uma grande variedade de produtos. Para cada produto
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héa ainda um grande nimero de especificacOes que necessitam ajustes menores e que s6 sio

possiveis em razdo da flexibilidade destes processos.

Algumas diferengas fundamentais distinguem os processes em bateladas dos
continuos, com efeitos que refletem-se nas controlabilidades dos mesmos, quais sejam:

¢ Nos processos em bateladas, as cargas sdo alimentadas de forma discreta (descontinua),
enquanto nos processos continuos, as cargas sdo alimentadas continuamente.

e (ada batelada de material processado pode ser identificada ao longo do processo em razdo
de estarem separadas umas das outras. Na maior parte dos processo continuos, as matérias
primas podem ser tragadas ao serem processadas.

¢ (Cada batelada de matéria prima pode ser processada diferentemente nas varias partes do
equipamento. O mesmo equipamento pode ser utilizado para produzir diferentes produtos
com diferentes especificagdes. Nos processos continuos, as matérias primas levam, em
geral, a produtos com mesmas especificagdes.

e Os processos em bateladas necessitam varios aparelhos de dois estados, tais como
valvulas automaticas. Estes aparelhos contribuem para a dificuldade e para a
complexidade da aplicacdo do sistema de controle ja que muitas a¢Ges liga-desliga devem
ser tomadas durante cada etapa do processo. Isto pode levar a problemas como:

- Etapas de processamento conduzidas segundo seqliéncias erradas;
- Etapas de processamento realizadas em momentos ou por duracdes inapropriadas;
- Adicdo incorreta de materiais;

e Um sistema descontinuo faz uso de varias malhas de controle que operam em cada uma
das etapas do processo. Embora estas etapas também ocorram em sistemas continuos, a
natureza descontinua dos sistemas em bateladas levam a dificuldades para a avtomacgio. O
termo da agdo integral de controladores regulatdrios, por exemplo, pode assumir valores
elevados o suficiente para determinar agdes de controle que se prolongam por periodos
nos quais elas s8o desnecessarias. Embora esses mesmos problemas ocorram tambem em

sistemas continuos, eles restringem-se a situagdes atipicas como partida e desligamento.

VIiL2. CONTROLADORES COM RETROALIMENTACAQ: ASPECTOS
TEORICOS

Os controladores com retroalimentacdo {feedback) caracterizam-se por realizar
medidas nas variaveis de saida do processo {(vanavel controlada). O valor medido para a
variavel controlada é, entdo, transmitido até o controlador. O controlador compara o valor
medido com o valor desejado (ser poin) e envia um sinal de controle, que alterara a variavel

manipulada no sentido de se alcangar o valor desejado .
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Os tipos mais comuns de controladores com retroalimentacgio sdo o controlador liga-
desliga e o controlador PID, que compde-se das agles proporcional, integral e derivativa de
controle. A despeito de suas simplicidades, os controladores PIDs sdo eficazes no controle de
uma grande variedade de processos. Por esta razdo, seus desempenhos tém servido de
referéncia para a avaliagio de estratégias mais complexas de controle.

Em processos nos quais necessita-se o controle multi-variavel, estratégias mais
complexas como a de controle por matriz dindmica (DMC) tém, em geral, maior sucesso que
controladores classicos, como o PID. A seguir os fundamentos destas estratégias s3o

revisados.

VIIi.2.1 CONTROLADOR PROPORCIONAL-INTEGRAL-DERIVATIVO
O controlador PID {proporcional-integral-derivativo) associa numa tnica malha de
controle as ac¢des proporcional, integral e derivativa de controle. As caracteristicas destas

a¢des sdo vistas do modo isolado a seguir.

ACAO PROPORCIONAL

O objetivo da acdo proporcional € o de reduzir o sinal do erro, e{t) a zero. A expressio

do erro tem a forma;
e(t)=R(1)-B (1) (VITL2.1)

onde R{t) € o sef point (valor desejado) e B(t) é o valor medido para a variavel controlada.

O sinal de saida do controlador ( output ) € dado por:
p()=F+k, () (vm22)

onde p{t) € o sinal de saida do controlador, p ¢ o valor de estado estacionario para a variavel
manipulada e k; € o ganho do controlador.

Uma desvantagem da agdc proporcional isolada estd em sua incapacidade de eliminar
erros de estado estacionério apds perturbagdes nas condigbes de entrada ou no sef point. Em
aplicagdes nas quais os erros {¢ffsef) podem ser tolerados, como por exemplo em alguns
problemas de controle de nivel, a a¢8c proporcional isolada ¢ interessante, considerando-se
sua simplicidade. Se a eliminagdo do offser, entretanto. for necesséaria, € preciso adicionar a

acao integral cujas caracteristicas sdo apresentadas a seguir.
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ACAQ INTEGRAL
A acdo mntegral de controle depende da integral do erro ao longo do tempo:

L VIILZ23
p()=p+ %j e(t)dt ( )

10
onde 11 € a constante de agdo integral.

O objetivo da acéio integral € o de eliminar erros de estado estacionario (offsefs). Em
estado estacionario, de acordo com a equacio (VIIL.2. 1), o sinal do erro e(t) e o sinal de saida
do controlador devem ser constantes. Mas de acordo como a equacdo anterior (VIIL23), o
sinal de saida do controlador, p{t), mudarad com o tempo até que a integral de e(t) seja
anulada. Isto ocorrera, certamente, quando o valor de estado estacionario para a variavel
controlada for o seu proprio set poinl.

Uma desvantagem da acglio integral é que ela produz respostas oscilatorias para o
sistema que se controla. Se por um lado as oscilagBes indicam que o sistema responde
rapidamente, por oufro, elas o tornam instavel. Estas oscilagBes podem ser eliminadas
diminuindo-se a agfio integral (aumentando-se a constante) ou ainda introduzindo-se a aglo
derivativa.

A aclio integral gera um fendmeno conhecido como reset windup. Esse fendmeno
ocorre guando erros positivos ou negativos perduram por longos tempos. Isto faz com que a
integral do erro torne-se muito elevada, levando a saturagfo do sinal de saida do controlador.
Tipicamente, esse fendmeno ocorre quando controladores P ou PID deparam-se com erros
continuados como, por exemplo, durante a partida de processos em bateladas ou grandes

alteragdes no sef poini,

ACAO DERIVATIVA
A ago derivativa de controle tem a fungdo de antecipar comportamentos futuros para

o sinal do erro atraves de sua derivada ou taxa. Ou seja:

?(t) =p+ly "

d e(t) (VIILZ.4)
dt

onde Tp € a constante de acfo derivativa,
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A acgHo derivativa tende a estabilizar o processo que se controla, amortecendo as
oscilagdes geradas pela acfio integral quando estas estdo associadas. Em conseqiiéncia, a agdo
derivativa termina por melhorar a resposta dinamica da variavel controlada, diminuindo o
tempo para se atingir o estado estacionario.

Se as medidas, entretanto, contiverem ruido, ou seja, se apresentarem oscilagdes
aleatorias de alta freqiéncia, elas serdio rapidamente alteradas e a ag¢fio derivativa ampliara o
ruido a menos que a medida seja filtrada.

Se as agOes proporcional, integral e derivativa forem utilizadas em conjunto,

originario ¢ controlador PID cuja equaglo tem a seguinte forma:

d et) (VII12.5)
dt

i
p(t) =p +k,| &(t) +~§_Ie(t) dt+1,,
10
VERSOES DIGITAIS PARA O CONTROLADOR PID

A equagdo VIIL2.5 admite que os sinais de entrada e de saida do controlador sejam
fungdes continuas do tempo. Para controladores pneumaticos e eletronicos ela sera adequada.

Com os progressivos aumentos da velocidade de processamento e da capacidade de
armazenagem de dados, os computadores digitais determinaram a disseminacio de técnicas
digitais de controle.

Quando wuma estratégia digital de controle feedback (retroalimentagdo) ¢
implementada, os sinais de entrada e de saida do computador devem ser digitais (ou
amostrados) ao inves de analdgicos (continuos). Assim, 0s sinais continuos do transmissor
deverm ser amostrados e convertidos periodicamente em sinais digitais por um conversor
anologico-digital. Um algoritmo de controle é, ent3o utilizado para calcular ¢ sinal de saida
do controlador. Antes que este sinal seja enviado ac elemento final de controle, o sinal digital
deve ser convertido em sinal continuo por um conversor digital-analogico.

Uma forma simples de se obter uma versio digital a partir de um controlador ideal
{equagdo {VII1.2.5)), consiste em se substituir os termos integral e derivativo por equivalentes
discretos (ou descontinuos). Ou seja, aproximando-se a integral por um somatorio e a

derivada por uma diferenga:

(VIIL2.6)

At T
i

54
Tg k=1

o3
L
L
| A
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onde:
At € o periodo de amostragem,
pn € 0 valor de saida do controlador no n-ésimo instante de amostragem e

e, € 0 erTo no n-€simo instante de amostragem.

A expressio (VII1.2.6) é conhecida como forma da posicdo para o algoritmo PID de
controle, ja que o sinal de saida do controlador é o proprio valor da variavel manipulada para
o instante “n’.

Uma forma aliernativa, a forma da velocidade, determina a variacdio a ser

implementada na variavel manipulada de acordo com a expressdo abaixo:

At T (VIH.2.7)
Ap, =k, (en . en_l) + e w+~w53~(en ~2e ,+ eg_z)
T At '

onde Ap, € 0 incremento determinado pelo controlador no n-ésimo instante de amostragem.

A forma da velocidade apresenta as seguintes vantagens com relagdo a forma da
posigo:

e Encontra-se, naturaimente, numa forma que dificulta a manifestagio do fendmeno de reset
Windup, ja que uma soma de erros nfio € explicitamente calculada;

e Fornece um sinal de saida na forma de um incremento, mais facilmente utilizavel pelo
elemento final de controle;

O algoritmo da velocidade tem, no entanto, a desvantagem de necessitar sempre da
aclo integral. Deve-se notar que os sef poinis sio cancelados nas expresstes dos erros para os
termos derivativo e proporcional. No caso de uma perturbagdo no sef point, a forma da
velocidade poderia, na anséncia da aglo integral, levar o sistema para um ponto fora do sef

point.

VIIL2.2 CONTROLE POR MATRIZ DINAMICA (DMC)

O controle por matriz dindmica {DMC) ¢ um dos tipos de controladores com modelo
interno que realiza predi¢des de respostas futuras do sistema, em periodos longos de tempo.
Controladores deste tipo sdo capazes de lidar com multiplas saidas e multiplas entradas,
muitas vezes essenciais a um bom desempenho do sistema de controle.

O DMC, entre os controladores com modelo interno, caracteriza-se por utilizar para as

predicBes um modelo discreto de convoluglio. Nas segdes seguintes, apresenta-se a deducdo
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do algoritmo para o caso monovariavel, que pode ser facilmente extrapolado para a situagio

multivariavel.

ALGORITMO DE CONTROLE PARA SISTEMAS MONOVARIAVEIS
O algoritmo de controle DMC, para processos SISO {(single imput, single output),
relaciona a variavel de saida (y) com a variavel de entrada (u), ao longo do tempo, através do

seguinte modelo de convolugio:

N (VIIL2.8)
Vel = 2,0 Ui
i-1

sendo que P, . € o valor que se prediz para a variavel de saida no instante de amostragem
k+i; u, ., € o valor da variavel de entrada no instante de amostragem k+1-1. Os his sfo os

coeficientes de resposta ao pulso unitario, obtidos pela diferenga abaixo:

h,=a, —a,_ (VII12.9)

Os coeficientes a, e a; sdo coeficientes de resposta ao degrau unitario. “N”, na equagdo
{VIL.2.8), ¢ o numero de termos da seqiiéncia de resposta ao pulso que foram tomados para o
modelo de convelugio, correspondendo ac horizonte do medelo.

O valor predito para a variavel de saida, §, , , pode ser também determinado com base

numa variago de valor da variavel manipulada {(que ¢ a propria manipulagdo: Auk = Uk - U )

. . M . (VIIL.2.10)
Vea = Ys +Zhi Ay,
i1

O controlador por matriz dindmica (DMC) baseia-se na minimizacio do erre predito
por um numero finito R de instantes de amostragens futuras, Estendendo-se o modelo de

convolucgio na forma da equacdo (VIIL.2.10) para os R instantes futuros tem-se;

N - = (VillL.z11)
Yoy ¥ ¥Yiga %Zhi A Uyors
inl

sendo queJ= 1,2, .,R e R<N.
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A informagdo realimentada corrige a predigdo de modo recursivo. Ou seja:

Voo = Vs = Ess — Fuir) (VI2.12)

onde yj,; € 0 valor corrigido da varidvel de saida no instante k+j; ¥, , € o valor lido para a

variavel de saida no instante k+j.

Substituindo-se a equagiio (VIIL.2. 11} em (VIIL.2.12) vem que:

. SN (VIIL2.13)
Yiei = Yraja +Zhi Aukri—j-i

i=1

paraj - 1725“':R < yck - yk‘

Reescrevendo-se a equagdo (VIIL.2.13) em forma matricial:

Cve | T e 0 0 o M, ] [y +P " (VIIL2.14)
Vie2 a 4 0 0] Auy, vi + P,
= +
Yierr-t gy Agez a, O Aug, Vi T Pey
 Yier 4 L3k 8gg 8, & | Au e, |y TP ]

onde os coeficientes, a; ,da matriz quadrada RxR, acima, sdo dados por:

a, =3h (VIIL2.15)
=1
e
P =735, (VITL.2.16)
m=i
onde 1= 1,2,.. R O termo 8, é dado por:
(VIILZ.17)

S - Zhiﬁukﬂnﬂ

m .
i=mt
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Uma trajetéria para o valor desejado para a variavel de saida pode ser especificada.

Esta trajetoria, que determina a velocidade com que a variavel de saida atinge o sef poinf (1),

¢ estipulada, introduzindo-se um pardmetro o conforme a expressio abaixo:

Yﬂﬂ = alyy + 1~ g
N

ondeJ= 12, R e O<a<l.

Expressando-se (VII12.18) numa forma vetorial tem-se:

1 1

Subtraindo-se a equacgdo (VH1.2.14) da equaglo (VIIL.2.19) chega-se a:

E=-AAu+ E
onde:

<

2 ,
Yea ~ ¥ea
d B
Y2 7 Yo

4 .e
Yierna ~ Yk

4 st
L YR T Yker

o' JE-P ]
(-o’)E, —P,
F =
(o~ Py
L ({”CLR)EK"PR |

sendo que By = 1k - vk

v a’y, +(1— az)rk
AR I A A (B
L Y§+R 4 QRYk + (1 - aR)rk

(VIL2.18)

(VIIL2.19)

(VIIL2.20)

(V1112.21)

(VIIL2.22)

Os vetores E e £ sdo vetores de erros preditos. O vetor £ pode ser considerado uma
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predicdo em malha aberta j4 que € avaliado com base em agGes passadas de controle. O vetor
E, entretanto, é avaliado com base em a¢des atuais e futuras de controle.
Impondo-se a condicio de o valor predito para a variavel de saida ser igual ao valor

desejado ,ou seja E = 0, tem-se;
Au= (A (VIIL1.2.23)

que fornece o0s incrementos futuros na variavel manipulada.
A estratégia do DMC consiste em se obter um sistema sobredeterminado pela reducio
na dimensdo do vetor Au de R para L {(L<R). Assim, apenas L ac¢hes futuras de controle serdo

determinadas e a equacfo (VIT1.2.23) passa a ter a forma:

ye. |l [Ta 0 0 T Au, ] [y +P (VIIL2.24)
Vis a4, 4, 0 Auy,, vy + Py
= +
Vs dp.y Ax., dp.p | AU ¥y +Pay
Yee | L@ 8y Ap_pa 1 A0 | Y + P

A equacdo (VII1.2.20) pode, entdo, ser re-escrita da seguinte maneira:
E=AAu+E’ (VITL2.25)

onde A é uma matriz dinimica de dimensio RxL, definida pelas L primeiras colunas de A",
O sistema sobredeterminado da equagdo (VIil.2.25) nfo tem uma solucdo Gnica. Pode-
se, porém, obter a melhor solugdo para esta equagio, minimizando-se o seguinte indice de

desempenho:
J(Au)=ETQ'QE (VIIL2.26)

A matriz @ de dimens@o RxL permite a introdugfio de penalidades nos erros preditos.

A solugdo dtima segundo o critério acima €

Au = (A’FQTQA}"} ATQTQE = K B (VIIL227)
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Deve-se notar que para sistemas lineares onde a matriz A ¢ constante, a matriz Ke¢ ¢
calculada apenas uma vez.

A lei de controle dada por (VIIL2.27) pede levar a um desempenho fraco do
controlador DMC por em razdo de movimentos bruscos em u. Para melhores performances, ¢
interessante que se minimize um indice de desempenho que penalize as manipulagdes, como ©

seguinte:

J(Au) = ETQTQE + Au"RAu (VIIL2.28)

onde R € a matriz de penalidades com dimensdo LxL.
A nova lei de controle que minimiza o indice de desempenho dado pela equacio

anterior € expressa por:
Au=(ATQTQA + R)" ATQIOQR = K _i (VITI 2.29)

A equagio {VIIL2.29) fornece os L-proximos movimentos para a varidvel manipulada.
Todavia, realiza-se, normalmente, apenas a primeira manipulagio, Aug observa-se yy.1 e, em
seguida, volta-se a equagio (VII.2.29). Deste mode, apenas a primeira fila da matriz K¢
contendo R elementos, é utilizada.

Embora a dedugdo, aqui transcrita (Kwong, 1992), tenha considerado apenas uma
entrada e uma saida, pelo principio da superposiciio ela ¢ valida para estruturas mais
complexas de controle multivariavel, onde sdo consideradas mais que uma variaveis de

entrada e de saida.

PARAMETROS DO CONTROLADOR DMC
O projeto do controlador DMC envolve a especificagfio de pardmetros escalares (N, R,
L, At) e a especificacio de duas matrizes de ponderagdo {Q e R). A seguir, os efeitos de cada

um deste pardmetros sdo brevemente discutidos.

Fator de supressdo de movimento:
A matriz de pénaltis na variavel manipulada (variavel de entrada), em geral, ¢ feita do
tipo R = f L. Aumentando-se o valor de f, a resposta torna-se mais lenta, ja que as

manipulagdes sBo suavizadas e a robustez aumentada.
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Matriz Q de ponderagdo dos ervos preditos:

Quando se iguala a matriz Q = g I & matriz identidade, tem-se os R erros preditos,

igualmente ponderados.

Howrizonte do Modelo
O horizonte do modelo (N.At) afeta também a escolha do pardmetro R. O horizonte do

modelo é escolhido de tal modo que se tenha N. At > tempo para que a resposta a perturbagio

degrau, malha aberta, atinja cerca de 99% da variagdo total.

Horizonte de Predicdo

Aumentando-se o horizonte de predicio, R, tem-se acdes de controle mais
conservativas, por um lado, e maior esfor¢o computacional por outro. O horizonte de predicio
¢, em geral, escolhido de tal modo que o tempo morto e o tempo para que cerca de 60% do

valor de estado estacionario sejam alcangados.

Horizonte de Controle
Valores elevados para o horizonte de controle, L, implicam em excessivas
manipulaces e, muitas vezes, a uma performance ruim para o controlador. Valores pequenos

ddo performances robustas mesmo quando o modelo de convolugdo ndo descreve bem o

comportamento do sistema.
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VL3 APLICACAQO DE TECNICAS DE CONTROLE A EXTRACAQ
SUPERCRITICA DE SEMENTES OLEAGINOSAS

Tratando-se do processo de extracdo supercritica de Oleos vegetais, indubitavelmente
os trabalhos de Sovova (1994) e de Sovova et alii (1994) sfo os mais completos, que se
encontrou na literatura, ja que incluem as influéncias de pardmetros como a dimens@o do
material solido e a velocidade de percolac@o nos coeficientes de transferéncia de massa das
fases envolvidas. Assim como a andlise de sensibilidade paramétrica realizada no Capitulo
anterior, a investigacio do desempenho de estratégias de controle conduzida, no presente
capitulo, esta baseada na modelagem feita por Sovova et alit (1994) para a extrac@io de Oleo de
sementes de uva. Qualitativamente, no entanto, esta analise pode ser extrapolada para a
extracdo de qualquer outra oleaginosa, pois os mecanismos envolvidos ndo devem diferir.

A referéncia que se adota para as estratégias de controle classico e por matriz dindmica
(DM() consiste na curva concentrago versus tempo gerada para uma situagdio padrio de
extracio, na qual os parametros avaliados tém os valores apresentados na Tabela VIL2.1.
Como se constatard adiante, os graficos que mostram os desempenhos do sistema de controle,
medindo-se concentracdes em uma das fases (fluida ou sdlida), sio acompanhados por
graficos que mostram os efeitos desse sistema de controle na outra fase. O objetivo desse
procedimento € salientar que a fase na qual se 1€ a concentragfo de oleo pode ser escolhida de
acordo com a disponibilidade de sistemas de medida.

De inicio, observa-se como o tempo de amostragem influi nos desempenhos dos
controladores classicos para a concentragio na fase sélida. A posig@o na qual sdo medidas as
concentragdes € de 0,05 metros além da entrada do extrator, como para a observago dos
efeitos. Nesta posigiio, conseguiu-se precisdo razoavel nos calculos das concentragdes e

rapidez nas simulagdes.

VIIL3.1. CONTROLE CLASSICO
VHIL.3.1.1 INFLUENCIA DO TEMPO DE AMOSTRAGEM NO DESEMPENHO DOS
CONTROLADORES CLASSICOS PROPORCIONAITS.

Efetua-se o controle dos perfis temporais das concentragdes nas fases solida (X) e
fluida (Y) ocorridas perturbagdes isoladas e simultineas na concentragfo inicial de oleo dos
solidos {X0) e na concentragdio em 6leo do solvente que entra no extrator (YO0}, através de
manipulacdes na velocidade superficial do solvente (U} Observou-se que a adigfo das a¢des
integral e derivativa néo levaram a indices de desempenhos (TAE:integral do erro absoluto e
ITAE: integral do erro com ponderacdo do tempo) melhores que os obtidos com a aclo
proporcional isolada.
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CONTROLE DO TEOR RESIDUAL DE OLEOQ NOS SOLIDOS
Perturbacdio na concentragdo inicial dos solidos

Na Figura VII1.3.1a apresenta-se os pontos, ao longo do tempo, nos quais se efetuou
controle cléssico proporcional mensurando-se o teor de oleo residual no material sélido.
Durante a passagem da frente de extracdo ( aproximadamente entre 800 e 1700 segundos de
extracdo), um intervalo de amostragem de 500 s é muito elevado para que se capte as
alteracdes ocorrentes em tal pertodo, considerando-se que € nele que quase que a totalidade do
6leo € extraido. Entretanto, como 0s pontos correspondem apenas as posigdes de amostragem,
nao é possivel, através da Figura VII1.3.1a, garantir que o intervalo de amostragem de 500 s
produz uma curva de extraglio mais distante da curva de referéncia que as curvas geradas ao
se controlar com os intervalos de amostragens inferiores.

Deve-se dizer ainda, que utilizando-se os indices IAE e 1TAE, para os pontos de
amostragens, o intervalo de amostragem de 500 segundos foi o que apresentou o methor
desempenho, conforme a Tabela VIIL.3.1, também apresentada no Apéndice B. Obviamente,
esse indice de desempenho é uma condigio necessaria, no entanto, nio suficiente para se

garantir bom desempenho do sistema de controle.
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FIGURA VHL3 1: A influéncia do intervalo de amostragem no desempenho do controlador
proporcional para o teor residual de oOleo, apods perturbagdo de 10% na concentracdo inicial
dos solidos, € apresentada em (a). Em (b), o comportamento da variavel manipulada ¢

mostrado.

D

0O comportamento da variavel manipulada (velocidade de percolacio do solvente)

apresenfade na Figura VI3 1b. Observa-se que nenhum dos valores escolhidos para

o

m»

constante proporcional, com base nos indices de desempenhos (IAE e ITAE), levaram
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oscilagGes indesejdveis na variavel manipulada.

Const. prop. [(m/s)/(kg de 6leo |6,0 E-03 }6,0E-03 {6,0E-03 55E-03 [55E-03
/kg de sélidos livres de oleo)]

Intervalo de amostragem (s) 20 50 100 200 500
TAE 17,553 17.728 11788 118,018  |17,290
ITAE 116039 1116550 1119549 1118604 [103639

TABELA VIIL3.1: Indices de desempenhos (IAE ¢ ITAE) para o controle proporcional do

residuo de oleo nos solidos apos perturbacdes de 10% em XO0.

Perturbagdo na concentragdo do solvente afluente

O efeito do tempo de amostragem no desempenho do controle proporcional apoés
perturbagdes na concentragio do solvente que aflur ao
V111.3 2a abaixo.

extrator é apresentado na Figura
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FIGURA VIIL3.2: Em (a) mostra-se o efeito do intervalo de amostragem no desempenho do
controlador do teor residual de dleo nos solidos apos perturbacdo de 10% na concentragio do
solvente que entra no extrator. Em (b), o efeito do intervalo de amostragem n comportamento

da variavel manipulada {velocidade de percolacio do solvente) € mostrado.

Como no caso anterior {perturbagdes na concentracdo inicial dos solidos), ndo se pode
ter certeza de bom desempenho do controle para o intervalo de amostragem de 500 s.
Entretanto, como nesse intervalo de tempo, realiza-se praticamente uma Gnica amostragem
durante a passagem da frente extratora, € mais interessante que se tome para o controle

amosiragens mais freqientes. A Figura VIIL3.2b mostra como ficam as manipulagdes da
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velocidade de percolagio do solvente na dependéncia do intervalo de amostragem, Para os
intervalos de amostragem de 20 e de 50 segundos, ha muita oscila¢do na variavel manipulada,
o que ¢ indesejavel para o bom desempenho do sistema de controle. Considerando-se que a
maior oscilagdo coincide com a regifio de menor precisdo nos calculos das concentragtes (ver
segdo VI4) ¢ provavel que o sistema de controle esteja atuando (nesta regifio) ndo sO por
desvios reais no teor residual de éleo, mas também por possiveis “ruidos numéricos” neste
residuo que se esta controlando.

Vale dizer que para cada intervalo de amostragem, como para as perturbagdes no teor
inicial dos solidos, buscou-se os melhores valores para a constante proporcional, calcando-se
nos indices IAE e ITAE de desempenho. Nenhum coeficiente de seguranga (por exemplo os
de Ziegler ¢ Nichols, Seborg et alii, 1989) foi imposto, até por ndo ser necessario para todos
os tempos de amostragem {por auséncia de oscilagBes). Os referidos indices de desempenhos
e as constantes proporcionats sdo apresentados na Tabela VIII.3.2 em funco do intervalo de

amostragem.

Intervalo de amostragem 20s 50s 100 s 200s 500s
Const. prop. [{m/s)/(kg de oleo 0,3 0,3 0,1 0,075 0,10
/kg de solidos livres de 6leo)]

IAE 0,434 0,627 1,054 1,596 1,222
ITAE 559,1 857.4 1302,1 20349 13959

TABELA VIIL.3.2: Valores de constante proporcional e indices IAE (integral do erro
absoluto) e ITAE (integral do erro absoluto ponderado pelo tempo) na dependéncia do
intervalo de amostragem, para o controle do teor residual de dleo apds perturbagio de 10% na

concentragio do selvente que chega 4 entrada do extrator.

Perturbagoes simultdneas na concentragdo inicial dos solidos e no teor do solvente afluente

Na Figura VIIL33a mostra-se como o intervalo de amostragem influi nos
desempenhos do controlador classico proporcional para o teor residual de 6leo nos sélidos.
Como nos casos anteriores, 0s valores das constantes proporcionais, para cada intervalo de
amostragem, foram escolhidos de forma a se minimizar os indices de desempenhos TAE e
ITAE. A Tabela VIIL.3.3 fornece os valores da constante proporcional obtidos com base
nestes indices de desempenhos.

Na Figura VIIL.3.3b, o comportamento da variavel manipulada {velocidade de
percolacdo do solvente} ¢ mostrado. A menos dos intervalos de amostragens de 20 e 50

segundos, que levam a uma pequena oscilagdio, os demais intervalos de amostragens nio
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produzem oscilagio na variavel manipulada.
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FIGURA V1I1.3.3: Os desempenhos dos controladores proporcionais para o teor residual de

oleo a saida do extrator sdo mostrados em (a) em fungdo do intervalo de amostragem. Em (b)

a situacio da vanavel manipulada ¢ apresentada.

Intervalo de amostragem 20 50 100 200 500
Const. prop. [{m/s)/(kg de leo 0,20 0,15 0,08 0,065 0,665
/kg de solidos livres de 6leo)]

IAE 3.4101 4,500 7321 8,675 13.089
ITAE 14061 21813 | 3668.1 4531,0 | 107884

TABELA VIIL3.3: Valores dos indices de desempenho IAE e ITAE para o controle do teor
de dleo nos solidos, em fungfio do tempo de amostragem, apds perturbaciio simultaneas de

10% na concentracdo do solvente que entra pelo extrator e no teor de dleo inicial dos solidos.

CONTROLE DA CONCENTRACAQ DO SOLVENTE

Conforme ja mostrado na secio V1.4, a precisdo no calculo numérico do teor de éleo
no solvente € bem menor que a precisdo no caleulo de concentragles na fase solida. Para
intervalos de amostragem de 20 a 100 segundos captam-se erros maximos, variando de 50 a
80% no célculo da concentragdo de dOlec na fase fluida. Nestas condiches, o sistema de
controle passa a atuar, na frente de extracio, muito mais para “controlar” oscilagdes no
caleulo numérico, que desvios na concentragdo de 6leo do solvente com relacfo a curva de
referéncia. Por este motivo ndo se realizara andlise da influéncia do intervalo de amostragem
no controle da concentragio do solvente. Todavia, como para o intervalo de amostragem de
200 segundos, o erro no calculo numérico das concentragdes (seja na fase fluida ou na fase
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solida) ndo ultrapassa a 2,5% vai-se realizar a analise dos desempenhos dos controladores

frente a perturbacdes distintas das de sintonia desses controladores (10%).

VI1ii.3.1.2. DESEMPENHOS DE CONTROLADORES CLASSICOS

Os desempenhos dos controladores proporcionais sdo analisados ao se controlar os
perfis temporais {curva concentragio em fungdo do tempo numa posi¢io 0,05 metros distante
da entrada do extrator) para as concentragdes de oleo nas fases sOhida e fluida. A sintonia dos

controladores € feita para perturbages de 10%, sendo mostrada no Apéndice B.

CONTROLE DO PERFIL TEMPORAL DA CONCENTRACAQ DOS SOLIDOS

Perturbacdio no teor inicial dos solidos (X0)
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FIGURA VIIl.3.4: Desempenho da ac8o proporcional de controle para o residuo de dleo no
material sohido, ocorridas perturbacdes no teor de Oleo nos solidos alimentados, e
comportamento da varidvel manipulada (velocidade do solvente) ao longo do tempo. Em {a)
focaliza-se o residuo de Oleo nos solidos e em (b) mostra-se como comporta-se o teor de éleo

no solvente ao se efetuar o controle do residuo nos solidos.

O grafico da Figura VIIL.3.4a (acima) mostra o desempenho da a¢iio proporcional de
controle para o perfil temporal de residuo no material sélido, por medidas do préprio residuo,
ao se alterar o teor de olec nos sélidos alimentados, em t = 0 . Como se pode ver, apos cerca
de 1400 segundos, as curvas de extragbes coincidem com a curva de referéncia, indicando
bom desempenho do sistema de controle. O resultado do controle do teor de dleo dos solidos,
no teor de dleo do solvente, ¢ apresentado na Figura VIIL3 . 4b. Vé-se que o teor do solvente
acaba sendo indiretamente controlado.

As variagfes provocadas pelo sistema de controle na variavel manipulada {velocidade
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do solvente} sdo também apresentadas em VIIi3.4a e VII1.3.4b. Nestas Figuras pode-se
perceber que atingido o periodo de lentas extragdes, quando as manipulagdes sfo ineficazes, a

velocidade de extrag@o volta ao valor padrao (ou de referéncia) de SE-04 mv/s.

Perturbagdo no solvente afluente (Y0)

Apresenta-se na Figura VIIL3.5 o desempenho do controlador proporcional para o
controle do perfil temporal do residuo de oleo nos solidos, apos perturbagSes na concentragio
do solvente que entra no extrator, medindo-se ¢ referido residuo. A proximidade entre as
curvas de extracdes e a curva padrao, durante toda a extrago, evidencia a boa performance do
controle. Como no caso da perturbagio em X0, a perturbagdic em YO leva o sistema de
controle a manipular a velocidade de percolacdo do solvente até que o periodo de lentas taxas

seja atingido.
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FIGURA VIIL3.5 Desempenho do controlador proporcional para o controle do perfil
temporal do residuc no material solido apos perturbagbes no teor do solvente que entra no
extrator. O valores da variavel manipulada (velocidade do solvente) sdo graficados ao longo
do tempo. Em (a) a concentragdo dos solidos € mostrada e, em (b}, a concentragdo do
solvente.

Perturbacdes simulidneas em X0 e ¥0.

O desempenho da aglo proporcional para o controle do perfil temporal do residuo no
material sélido, mensurando-o, ¢ exibido na Figura VIIL3 6. E interessante observar como sio
mais intensas as manipulacdes para as perturbagdes ocorrendo simulitaneamente em X0 e YO
que para as perturbagcbes isoladas em X0 e Y0 (Figura VU134 e Figura VI35,

respectivamente).
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FIGURA Vill.3.6: Desempenho da ag8o proporcional de controle para o teor residual de oleo
no material sélido ocorridas perturbagdes em X0 e YO0, As manipulagtes na velocidade do
solvente ao longo do tempo sdo contempladas. Em (a) mostra-se a concentragdo dos solidos e

em {b), a concentraciio do solvente quando do controle da concentracio dos solidos.

CONTROLE DO PERFIL TEMPORAL DO TEOR DE OLEO NO SOLVENTE
Perturbagdo no teor inicial dos solidos (X0)

O grafico da Figura VIHI.3.7 mostra o desempenho da agdo proporcional para o
controle do perfil temporal do teor de dleo no solvente, medindo-se esse teor, apds
perturbagdes no teor inicial do material solido. A acdo do sistema de controle é interrompida
com a chegada do segundo periodo de extragdo, quando aumentos na velocidade do solvente

sdo ineficazes para o controle da extragio.

Perturbacdo no feor do solvente afluente (Y1)

A performance da agio proporcional no controle do teor de dleo no solvente, ocorridas
perturbagdes no teor do solvente na entrada do extrator € apresentada na Figura VIII3.8
{mede-se o teor de dleo no solvente). O desempenho do sistema de controle € bom até que se
alcanca o segundo periodo de extragio. Alcancado esse periodo, a perturbagio em Y0 faz com
gue ndo se tenha solvente puro, como no caso da extragiic padrio. O erro irrecuperavel na
conceniragdo do solvente faz com que o controle mantenha sempre elevado o valor da

velocidade do solvente, embora sem nenhum beneficio para o controle da extragfo,
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FIGURA VIIL3.7: Desempenho da ag¢do proporcional de controle no controle do perfil
temporal do teor de solvente apés perturbagbes na concentragio inicial do material sdlido e
velocidade do solvente ao longe do tempo. Em (a), mostra-se o perfil temporal da

concentracdo de oleo no solvente e em (b) a o perfil temporal da concentragdo do material

solido.
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FIGURA VIIL3.8: Performance da agfio proporcional para o controle do teor do solvente
ocorridas perturbagdes no teor de 6leo do solvente que entra no extrator. Tanto em (a), que
mostra como varia o teor de 6leo no solvente com o tempo, quanto em (b), que focaliza a
concentragio dos sdlidos, mostra-se como a aclo do controle altera a velocidade de
percolagdo do solvente.

Perturbacdes no teor inicial de oleo nos solidos e no teor do solvente a entrada do extrator

Na Figura VII.3.9 mostra-se como a agdo proporcional controla o teor de oleo no
solvente, ocorridas perturbagdes em X0 e em Y0 (as medidas de concentragbes sio realizadas
no meio fluido}. Como no caso anterior, a perturba¢io em YO impede que se tenha solvente
purc {ou quase puro), como ocorre para a extragio padrdo. De qualquer modo, tem-se as

curvas de extragdo acompanhando a curva de referéncia por todo o primeiro periodo de
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FIGURA VII1.3.9: Controle do perfil temporal do teor de 6leo no solvente apos perturbacbes
simultdneas em X0 e em YO. As valores da velocidade do solvente a medida que sistema de
controle atua sdo mostrados. Em (a) mostra-se a concentragdo do solvente e em (b), a

concentracio dos solidos.

VII1.3.2 CONTROLE POR MATRIZ DINAMICA (DMC)

Os desempenhos dos controladores por Matriz Dindmica sfo analisados ao se
controlar os perfis temporais {curva concentragdo em fungido do tempo numa posi¢do 0,05
metros distante da entrada do extrator) para as concentracdes de Oleo nas fases solida e fluida.
As sintonias dos controladores sdo feitas para perturbagGes de 10%, sendo mostrada Apéndice

B.

CONTROLE DO TEOR RESIDUAL DE OLEO NOS SOLIDOS
Perturbagdo no feor inicial de dleo nos sélidos (X0)

0 desempenho do controlador DMC para o perfil temporal do teor de dleo nos solidos
¢ mostrado na Figura VIIL.3.10a, juntamente com o resultado do controle para a fase solida,
na concentragdo do solvente, apos perturbacBes de 10 e 15% no teor inicial de Gleo no
material solido. Como se pode ver, n3o apenas o teor de oleo nos solidos € controlado, mas
também de forma indireta, o teor de oleo no solvente acaba sendo, e certo grau, controfado.

Nos graficos da Figura VIIL.3.10, o comportamento da velocidade de percolacdo do
solvente, utilizada para o controle, é visto em fungdo do tempo de extragdo. Atingido o
segundo periodo de extraclio, os erros diminuem sensivelmente e a velocidade de extracio
volta ac seu valor padrio {ou de referéneia), afortunadamente, num momento em que as

manipulagdes seriam, em acordo com a analise de efeitos, ineficazes, mesmo que o erro nio
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se tornasse diminuto.

o2 1 o082 0083 10083
el it}
i — R00E4 L oo
H T BO0ES -
z g = z
¥ S % % gy L ]
-~ BODE45 = - - BOOR-4
@ = & A ——— g
3 3 3
- o £ smEa S 3
A 5 j e
3 8
4,00!5—45 | - 400E4 &
& g
] 9
- I - 5]
c = i =
= H ZORE
5 — 20HE-4 # : - 200E-4
a0 — : 1 ; ; T : r ; - 0.00E40 0.00E4G —| . E . I E . - - G0ED
000 0000 0000 120000 160000 2000.08 0.00 400.60 200,00 1200:00 1800.05 200.00
TEMPO DE EXTRACAQ (SEGUNROS) TEMPO 03 EXTRACAD (SESUNDOS)

FIGURA VIIL3.10: Desempenho do controlador DMC frente a perturbagdes no teor inicial de
Oleo dos sOlidos, para leituras de concentragdes feitas na fase séhida, numa posigdo 0,05
metros distante da entrada do extrator. Em (a) mostra-se a variavel controlada (teor de éleo
nos solidos) e em (b) mostra-se o resultado do controle do teor de oleo na fase sdlida, na
concentracdo da fase fluida. O comportamento da variavel manipulada (velocidade de
percolagdo do solvente) é também apresentado. O tempo de amostragem ¢ de 200 segundos,

N=11,R=1tel=1

Perturbagdo no teor de oleo do solvente que aflii ao extrator
A Figura VIIL.3.11a apresenta o desempenho do controle DMC para o teor de dleo no
material solido ocorridas perturbagdes no teor de dleo do solvente que entra no extrator.
Como se pode verificar, o controlador faz com que a extragiio ocorra nas proximidades na
curva de referéncia. Na Figura VI11.3.11b, a conseqtiéncia do controle do teor residual de dleo
nos solidos no teor do solvente é focalizada. A concentragdo do solvente tende a acompanhar
a dada pela curva de referéncia, por todo o primeiro periodo de extragdio. Atingido o segundo
periodo, a perturbagdo do teor do solvente que entra pelo extrator impede que se tenha
solvente purc (ou quase puro).
As manipulacdo realizadas pelo controlador sidc também mostradas nas Figuras
VI3 1lae VIIL.3.11b. Como se pode verificar, a0 final do primeiro periodo de extrago, a
velocidade de percolagiio do solvente volta ac valor de referéncia, pois os erros tornam-se

muile peguenos.
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FIGURA VIIL3.11: Desempenho do contrelador DMC frente & perturbagdes no teor do
solvente que aflui ao extrator, quando as lerturas de concentragdes sio feitas na fase solida,
numa posicdo 0,05 metros distante da entrada do extrator. Em (a) mostra-se a variavel
controlada (teor de oleo nos sdlidos) e, em (b), mostra-se o resultado do controle do teor de
Oleo na fase solida, na concentragfo da fase fluida. O comportamento da variavel manipulada
(velocidade de percolagdo do solvente) é também apresentado. O tempo de amostragem é de
200 segundos, N=11,R=11eL =1

Perturbagdes simulfdneas no teor inicial de oleo dos sélidos e no teor do solvente que entra
#o extraior

Quando as perturbagdes no teor inicial de oleo nos so6lidos € na concentragio do
solvente que entra no exirator sdo perturbadas, o desempenho do sistema de controle para o
teor de oOleo residual no material solido € o apresentado na Figura VIIL3.12a. Na Figura
ViIL.3.12b, o efeito do controle do teor do residuo no teor do solvente € exposto. Novamente,
ao final do primetro periodo de extracdo, o teor do solvente, ac contrario do que ocorre com a
curva de referéncia (curva padrio), tem no minimo a concentracfo de entrada.

As manipulagdes na velocidade de percolacdo do solvente executadas pelo controlador
DMC s@o também contempladas nas Figuras VIII.3.12a ¢ VI3 12b. Ao final do primeiro
periodo, quando os erros medidos para o desvio tornam-se bastante pequenos, esta velocidade

volta a assumir o valor padrio (inicial).
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FIGURA VIIL.3.12: Desempenho do controlador DMC frente 4 perturbacdes simultineas no
teor do solvente que aflul ao extrator e no teor inicial de dleo nos solidos, quando as leituras
de concentragSes sdo feitas na fase solida, numa posigo 0,05 metros distante da entrada do
extrator. Em (a) mostra-se a varidvel controlada (teor de dleo nos sélidos) e, em {b), mostra-se
o resultado do controle do teor de dleo na fase solida, na concentragio da fase fluida. O
comportamento da variavel manipulada (velocidade de percolacio do solvente) é também

apresentado. O tempo de amostragem € de 200 segundos, N= 11, R=11el =1

CONTROLE DO TEOR DE OLEQ NO SOLVENTE
Perturbacdo no teor inicial de dleo nos solidos

O desempenho do controlador DMC para o teor de oleo no solvente ocorridas
perturbagdes no teor inicial de Oleo nos sélidos € apresentado na Figura VII1.3.13a. Durante
todo o periodo de extragiio, o perfil temporal de concentragdo do odleo na fase fluida
aproxima-se bastante bem do perfil de referéncia (curva padriio), quando sob controle. O
resultado do controle do teor de Olec da fase fluida, no teor de oOleo da fase solida ¢
apresentado na Figura VIIL3.13b, O comportamento da variavel manipulada (velocidade de
percolagio do sclvente) € também contemplado nos graficos da Figura supramencionada.
Como pode ser visto, alcangado o segundo periodo de exiracdo, a variavel manipulada volta

ao seu valor inicial utilizado na situacio padrdo (ou de referéncia).
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FIGURA VI11.3.13: Desempenho do controlador DMC frente a perturba¢Ges no teor inicial de
oleo dos solidos, para leituras de concentragdes feitas na fase fluida, numa posicio 0,05
metros distante da entrada do extrator. Em (a) mostra-se a variavel controlada (teor de 6leo no
solvente) € em (b) mostra-se o resultado do controle do teor de oOleo na fase fluida, na
concentragdo da fase solida. O comportamento da variavel manipulada (velocidade de
percolagio do solvente) ¢ também apresentado. O tempo de amostragem € de 200 segundos,
N=1I,R=1leL=1

Perturbacdo no feor de oleo do solvente que entra no exirator

Apos perturbagles no teor de dleo do solvente que chega 4 entrada do extrator, a
simulacdo do processo extrativo mostra que as concentragdes de Oleo nas fases fluida e solida
reagem cOmo expresso pelas curvas tracejadas, respectivamente, nas Figuras VIII3 14a e
VIIL.3.14b. Submetendo-se o processo extrativo ao controle por matriz dindmica (DMC), os
perfis temporais das concentragdes (curvas continuas) passam a seguir bem mais de perto os
perfis de referéncia {(curvas continuas em preto). Entretanto, em razio da perturbacdo no teor
do solvente afluente ndio se tera, ao contrario do que ocorre para a situagiio de referéncia,
solvente quase puro quando a extrago processa-se toda no segundo periodo de extracgdo, para
posi¢des iguais e anteriores a que se mede as concentragdes.

As manipulages executadas pelo controlador, durante o tempo de extragdo, na
velocidade de percolacio do solvente, sfo apresentadas também nas Figuras VII1.3.14a ¢
VH1.3.14b. Como o sinal do erro no teor de dleo do solvente nfio cessa quando o segundo
periodo de extraglo € alcancado, o controlador mantém, sem &xito, a velocidade do solvente

em valores superiores ao da situacio padrio.
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FIGURA VIIL3 14: Desempenho do controlador DMC frente a perturbagdes no teor do
solvente que aflul ao extrator, quando as leituras de concentragdes so feitas na fase fluida,
numa posicdo 0,05 metros distante da entrada do extrator. Em (a) mostra-se a variavel
controlada (teor de Oleo no solvente) e, em (b), mostra-se o resultado do controle do teor de
oleo da fase fluida, na concentragfio da fase solida. O comportamento da variavel manipulada

(velocidade de percolagdo do solvente) é também apresentado. O tempo de amostragem € de
200 segundos, N= 11, R=11el=1

Perturbagdes simultdneas no teor inicial de dlec dos solidos e no teor de dleo do solvente
afiuente

O desempenho do controle DMC para a concentracdo do solvente apos perturbagdes
simultaneas no teor inicial de Oleo dos solidos e no teor de dleo do solvente que chega a
entrada do extrater ¢ mostrado na Figura VIII3.15a O resultado desse controle da
concentragio do solvente na concentraclio da fase solida é mostrado na Figura VIIL3.15b.
Como para o caso de perturbagdes isoladas na concentracdo do solvente que- chega ao
extrator, ao final do primeiro periodo de extracio, o sistema de controle atua inutilmente no
sentido de reduzir a concentracio do meio fluido a concentragio de referéncia.

As manipulacGes na velocidade de percolaciio do solvente (variavel controlada) sio
também apresentadas nas Figuras VIIL.3.15a e VII1L.3.15b, nas quais se pode perceber que o

valor de referéncia nfo € recuperado ao se atingir o segundo periodo de extragio.
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FIGURA VIIL3.15: Desempenho do controlador DMC frente & perturbagdes simultdneas no
teor do solvente que aflui ao extrator e no teor inicial de 6leo nos solidos, quando as leituras
de concentragdes sdo fettas na fase fluida, numa posicio 0,05 metros distante da entrada do
extrator. Em (a) mostra-se a variavel controlada (teor de 6leo no solvente) e, em (b), mostra-
se o resultado do controle do teor de oOleo do solvente, na concentragdo da fase solida. O
comportamento da varidvel manipulada (velocidade de percolagiio do solvente) € também

apresentado. O tempo de amostragem ¢ de 200 segundos, N=11,R=1lelL =1

VIIL4. CONCLUSOES
Tendo em vista a investigacdo do processo com dioxido de carbono supercritico para a

extragdo de Oleos vegetais e, que a viabilidade deste processo alternativo esta relacionada a

possibilidade e a facilidade de se implementar estratégias de controle para o mesmo, pode-se

dizer que:

e Moétodos de medidas de concentragbes, em tempo real para as fases (fundamentais para o
sucesso de estratéglas de controle, principalmente aquelas por retroalimentacio)
necessitermn ainda ser devidamente implementados;

e Qs controladores propostos neste trabalho, que se acredita pioneiro no que diz respeito a
investigagio de técnicas de controle para a extracfio de dleo por sclvente, apresentaram

bom desempenho;

Para o teor de umidade em meios sbélidos porosos, Douglas et alit (1993)
desenvolveram um aparato capaz de realizar medidas em tempo real. Acredita-se que o
mesmo principio possa ser aplicado para medidas de teores de 6leo em tempo real.

Os controladores testados para o modelo de extrator aqui adotado, nesta investigacio

inicial, tém seus desempenhos sintetizados a seguir:
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1. Controlador Classico

(3 controle classico (com agdo proporcional) apresentou desempenho muito bom no
controle dos perfis de concentragles de dleo em ambas as fases, apds perturbagdes isoladas e
simultdneas na concentracio do solvente que chega ao extrator € na concentragdo inicial do
material solido, quando se executa medidas diretas da variavel controlada. As adigdes das
agdes integral ¢ derivativa ndo conseguiram melhorar o desempenho da acdo proporcional
isolada observando-se os indices IAE e ITAE de desempenho.

As analises da concentracio de dleo numa das fases, ao se executar ¢ controle da
concentracio da outra fase (por leituras nesta mesma fase), mostraram a possibilidade de se
alcangar algum nivel de controle na concentragio de uma das fases, por leitura da
concentracdo na outra fase. Este resultado é muito importante, pois abre a alternativa de se
escolher o meio mais simples e menos dispendioso para se medir concentragdes.

Intervalos de amostragem t8o elevados quanto 200 segundos mostraram-se capazes de
controlar o processo de extracdo, em termos das concentragdes de Oleo nas fases. Intervalos
de amostragens inferiores a 100 segundos tendem a provocar oscilagio na variavel
manipulada, principalmente nas regides da curva de extracdo onde sdo maximos os erros para

a solugio numeérica.

2. Controlador por matriz dinamica (DMC)

O controlador por matriz dindmica com modelo de convolugio linear (DMC)
conseguiu controlar o processo de extragiio. Seu desempenho, entretanto, mostrou-se inferior
ao do controlador classico proporcional. Trés fatores contribuiram neste sentido:

e A dificuldade de se encontrar valores otimos para os pardmetros desse controlador, dado o
seu elevado miimero;

e A inadequacdc do modelo de convolugdo, aqui adotado, para a predicdo do processo
extrativo, posto que os resultados das manipulagSes, na variavel controlada, sfo
dependentes do tempo. Ao inicio da extracdo, apenas, o modelo de predicio ¢ correto. Os
efeitos das manipulagdes, por exemplo durante a passagem da frente de extragio, sfo
interpretados como se a extracio estivesse em seu inicio;

Em outras palavras, pode-se dizer que o carater transiente do processo extrativo faz

com que os efeitos das perturbagdes ndo repitam um perfil pré-definido conforme se

admite para um processo em estado estacionario {Luyben, 1990).

e (s elevados valores dos efeitos de interacdo entre a variaveis {se¢io VI11.2.2). Estas

interagdes fazem com os efeitos da variavel manipulada, captados ao se gerar o modelo de
126



convolugdo, com a maioria das varitaveis em seus niveis padrdes (Tabela VIL2.1), sejam

distintos daqueles que se d3o apds perturbacgdes € manipulacdes em tais variaveis,

As variavers do processo extrativo para as quais se observou os efeitos sdo importantes
para operagio sob condigdes isotérmicas e isobéricas. Nestas condigdes, o controlador
classico, com agdo proporcional, tem desempenho muito bom, melhor até que o do DMC,
para as politicas aqui propostas. Entretanto, operando-se o sistema sob condigdes nas quais, a
temperatura ¢ a pressio mudam (o que € mais provavel, na pratica), estratégias mais
complexas de controle, capazes de lidar com multiplas entradas e saidas {(como a por Matriz

dindmica}, serao necessarias.
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CAPITULO IX
CONCLUSQOES FINAIS E SUGESTOES

Modelo de Fxtragdo por Solvente

(s trabalhos mais recentes, lidando com a extracio a solvente de dleos vegetais, tém
utilizado modelos adaptados de operacBes que ndo envolvem meios solidos, tais como a
absorciic que envolve apenas fases fluidas. A presenca do meio solido poroso, no entanto,
influi sigmficativamente na transferéncia de massa de modo a deixar os parmetros de
transferéncia de massa desgastados de significacdo fisica. Entende-se que modelos mais
apropriados para o processo de extragdo devam ser desenvolvidos para dar maior consisténcia
e confiabilidade as analises de otimizacdo, projeto e de controle aplicados a extragdo de dleos

vegetais.

Solucdo do modelo de exiracdo supercritica

As simulagdes utilizando-se diferengas finitas para discretizar a derivada espacial ¢
Runge-Kutta de quarta ordem para a integragdo no tempo mostraram-se bastante rigidas, em
razio das diferengas nas magnitudes das variagfes do teor de oleo do solvente com a posigio e
com o tempo. Sugere-se que outros métodos de solugio, menos rigidos, sejam testados para

que se possa conseguir simulagdes, ao mesmo tempo, mais rapidas e mais precisas.

Analise de sensibilidade Paraméirica
. Efeitos principais

As variaveis submetidas ao planejamento fatorial apresentaram elevados efeitos nos
perfis temporais das concentragdes de oleo nas fases, durante a passagem da frente de
extragdo.

Analisando-se os efeitos, verificou-se que, durante a passagem da frente de extracio, é
possivel o controle dos perfis de concentragdes apos perturbacdes na concentracio inicial de
oleo no maternial solido e na concentragiio do solvente que chega ao extrator, por intermédio de
manipulagdes na velocidade superficial do solvente.

A dimensdo das particulas sélidas apresentou inverso no sinal do efeito, durante a
passagem da frente. Caracteristica que dificulta o controle dos perfis temporais de
concentragdes. A concentracdo do solvente, junto 4 enirada do extrator {influenciando o teor

de oleo no solvente), e a dimensfio das particulas (influenciando o teor de dleo nos solidos)
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foram as unicas variaveis com efeitos significativos apds a passagem da frente. Como

consequéncia tem-se que:

e Nio € possivel o controle do perfil de concentragio nos solidos ocorridas perturbagdes nas
dimensGes das particulas, manipulando-se a velocidade superficial. Durante a passagem da
frente, pela inversdo no sinal do efeito, e depois, no segundo periodo de extraglo, por ser
mulo o efeito desta velocidade.

e Apés perturbagdes na concentragdo de entrada do solvente, o controle s6 é possivel por
manipulagdo da velocidade de percolagdo, durante o primeiro periodo de extrago. No

segundo periodo, a velocidade tem efeito nulo na concentrago de oleo do solvente.

Observou-se que a posigdo na qual os efeitos sdo medidos influi nos mesmos,
sobretudo, na entrada do extrator, quando o efeito de resposta inversa para o didmetro médio
do material solido, observado nas demais posi¢des, desaparece.

A intensidade dos efeitos das variavels mostrou tendéncia de aumento a medida que se
afasta do ponto de entrada do extrator;

Para a posicio na qual se executou a analise dos efeitos, a precisdo da solucio
numérica por diferencas finitas {discretizagiic da derivada espacial) e Runge-Kutta de quarta
ordem (para a integracdo no tempo), na determinacdo da concentragiio de oleo do matenial
solido mostrou erros maximos inferiores a 2,5% para um incremento de 0,001 metros no
comprimento axial e 0,1 segundos no tempo.

Para a concentragdo do solvente ndo se alcangou boa precisdo durante todo o tempo de
extracdo. Em particular, ao final do primeiro periodo, os erros tornam-se elevados. Apesar de
a precisdo ser boa para a maior parte do tempo de extragfio, é preciso bastante cautela nas

analises dos perfis temporais de concentraciio e dos efeitos para o teor de oleo no solvente.

-

2. Efeitos de Interacdo entre as variaveis

Os efeitos de interagio entre as variavels foram apresentados desde a Figura VI1.2 6a
até a Figura VIL.2.11a. Estes efeitos apresentaram valores bastante significativos, refletindo o
momento pelo qual passava o processo extrativo. Por estarem as politicas de controle, aqui
adotadas, baseadas no tempo de extragdo, os efeitos de interacdo prejudicaram os

desempenhos das estratégias de controle, especialmente a preditiva por matriz dindmica

{(DMC).
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Controle do processo de extracio
1. Controle Classico

O controle classico {com ag@o proporcional} apresentou desempenho muito bom no
controle dos perfis de concentragdes de Oleo em ambas as fases, para as malhas de controle
aqui propostas. As adigdes das acdes integral e derivativa nfo conseguiram melhorar o
desempenho da agdo proporcional isolada, observando-se os indices JAE e ITAE de
desempenho.

Verificou-se a possibilidade de se alcancar algum nivel de controle na concentracio de
uma das fases, por leitura da concentragfo na outra fase. Este resultado ¢ muito importante,
pois permite a escolha do meio mais simples e menos dispendioso para se medir concentragdes.

Intervalos de amostragem tdo elevados quanto 200 segundos mostraram-se capazes de
controlar o processo de extragdo, em termos das concentragbes de oleo nas fases. Intervalos
de amostragem inferiores a 100 segundos tendem a provocar oscilagio na variavel manipulada,
principalmente nas regides da curva de extragdo onde sdo méximos os erros para a solugio

numMerica.

2. Controle por matriz dindmica (DMC)

O controlador por matriz dindmica (DMC) conseguiu controlar o processo de extragio.
Entretanto, alguns fatores influiram no sentido de deixa-lo com desempenho inferior aquele do
controlador classico proporcional. S3o estes fatores:

s A dificuldade de se encontrar valores otimos para os pardmetros desse controlador, dado o
seu elevado niimero;

e A inadequacic do modelo de convolugdo, aqui adotade, para a predigdo do processo
extrativo, posto que o resultado das manipulacdes, na variavel controlada, sdo dependentes
do tempo. Ao inicio da extragdo, apenas, o modelo de predi¢do € correto. Os efeitos das
manipulagtes, por exemplo durante a passagem da frente de extracdo, sdo interpretados
como se a extragio estivesse novamente se iniciando;

e (s elevados valores dos efeitos de interagio entre a variaveis (segdo VIL.2.2). Estas
interagdes fazem com que os efeitos da variavel manipulada, captados ao se gerar o
modelo de convelugio com a maioria das variaveis em seus niveis padrdes (Tabela
VI1.2.1), sejam distintos daqueles que se dfo apOs perturbacGes e manipulagBes em tais

variaveis,
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As variaveis do processo extrativo para as quais se observou os efeitos sdo importantes
para operagdo sob condi¢des isotérmicas e isobaricas. Nestas condiges, o controlador
classico, com agéo proporcional, tem desempenho muito bom, melhor até que o do DMC, para
as politicas aqui propostas. Entretanto, operando-se o sistema sob condigdes nas quais, a
temperatura e a pressdo mudam (o que € mais provavel, na prética), estratégias mais
complexas de controle, capazes de hidar com multiplas entradas e saidas (como a por Matriz

dindmica), serdo necessarias.
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APENDICE A
ADAPTACOES DO MODELO DE EXTRAGAO PARA SOLUCAQ NUMERICA

O modelo de extragdo supercritica com didxido de carbono, aqui utilizado, estd
baseado no apresentado por Sovova et alii {1994), para a extracio de dleo de sementes de uva.
Varias adaptagOes foram necessarias para que se pudesse simular as influéncias das

dimensdes das particulas sélidas nos parametros do modelo.

A.l1. VALORES NUMERICOS PARA OS PARAMETROS DO MODELO DE
EXTRACAO

A formulagio de Sovova determina valores numéricos para os parametros por meio de
otimizacio com resultados experimentais da extragdo de sementes de uva submetidas a
pressdo de 280 =+ 2 bar e a temperatura de 40,0 + 0,1°C. A otimizacdo paramétrica se faz nas

variaveis F, § e xi, sendo que F e § sdo dados respectivamente pelas expressdes abaixo:

Fo K2 P (A1)
(1-)p,
ke, (A.2)

A tabela abaixo apresenta resultados para simulagbes nas guais avalia-se o efeito da

distribuicdo granulométrica do material.

Didmetro da Peneira (mm)/fracio massica (%) ao/(1-8) Xk F.107 |8.10°
(m™) (s (s
G i 0,7t (04 0,2 0,08 0,0
1 58,4 1125 |184 |76 2,9 0,2 9400 0,098 5 0,97
2 367 1216 1260 10,1 43 1,3 12000 16,087 4.7 0,97
3 0,7 (84 52,7 7202 106 174 26100 10,039 8.3 1,6

4 1095 (3,6 1385 [326 |144 [100 (33500 10020 |11,7 22

TABELA A 1. Efeito da distribuiciio granulométrica em pardmetros do modelo {adaptade de
Sovova, 1994 — 0.




Para que o coeficiente de transferéncia de massa (ksag) seja expresso em termos da
velocidade superficial do solvente através do leito, Sovova (1994 — 1) supde uma expressio

para o pardmetro F do tipo:
F=c, (X, U™ (A3)

Onde c¢1(Xy) assume valores constantes numa dada faixa de granulometria.

A partir das expressoes (1) e (3) chega-se a:

@5 (A_4)
kpa, = ¢, (X, Xi- 8)%50.54 (“g“)
&

f

Admitiu-se que a velocidade de percolagio utilizada por Sovova (1994 — 11} para a
construcio da Tabela A1 tenha sido a mesma e com valor de 6,8.107 (m/s), obtido pela
expressdo (A.3), sendo dado que para a distribuicio de granulometria 4 {Tabela A1), a
constante ¢i{Xx) vale 6,0 (Sovova, 1994 — I1}. Com esse valor de velocidade determinou-se
constantes ¢:{Xy) para cada uma das faixas granulométricas. A Tabela A.2 fornece o valor das
referidas constantes, em fun¢fo do pardmetro Xi, e do didmetro médio (Dp) calculade com

base nas distribuicOes apresentadas na Tabela A 1.

G 1 2 3 4
Ci(Xy) 2,56 2,41 4,26 6,0
X 0,098 0,087 0,039 0,002
Dp (mm) 0,76 0,65 0,33 0,27

Tabela A.2: Valores da constante ¢; {expressdo 3) na fungdo do parametro Xi ¢ do didmetro

médio do material sélido.

Por regressdo polinomial encontrou-se a seguinte expressio relacionando a constante

¢ ao parametro X

C,(X, )= 6,149 59,089X, +213306X;

(A5)

Do mesmo modo, o pardmetro X € relacionado com o didmetro médio do material

s6lido de acordo com 2 expressio abaixo:
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X, =~0,1427+894972D, ~1,2608.10° D} +6,5779.10° D} (A.6)

A introdugdo da expressic (A6) em (A5} e desta em (A4) permite calculos do
coeficiente de transferéncia de massa, para o primeiro periodo de extragio, em fungio do
didgmetro meédio do material sélido e da velocidade superficial do solvente através do leito.

O coeficiente de transferéncia de massa para o segundo periodo € suposto
independente da velocidade superficial do solvente. O parametro S (Tabela A1), por

regressido polinomial, € relacionado ao pardmetro Xy de acordo com a expressdo abaixo:
S$=3,018107 ~4360.107X, +26.107° X} (A7)

A substituigiic da expressdo (A7) em (A2) fornece o valor do coeficiente de
transferéncia de massa para o segundo periodo de extracio em funcio do didgmetro médio do
material sdlide que se extrai. Sovova (1994 — II) mantém a porosidade, durante seus
experimentos e simulagdes, num valor constante { € = 0.33). A densidade do dioxido de
carbono nas condigdes de temperatura e pressio dos experimentos ¢ de 899 Kg/m’ |
conferindo ao mesmo o poder de solubilizar 0,00685 kg de 6leo de semente de uva em cada
quilograma. O material sélido tem densidade “bulk” de 730 kg/m’ ((1-8)p=730).

Durante seus experimentos, Sovova (1994 — II) fez corridas em dois extratores com
volumes de 12 e 150 ml cujos didmetros internos eram de respectivamente 8,0 e 33.0
milimetros, proporcionando comprimentos de 23,87 e 17,54 cm para estes extratores. A vazio
era mantida constante durante as cormridas, sendo a velocidade alterada manipulando-se a
quantidade de material a ser extraido. Com a utilizacdo de esferas de vidro ao inicio e ao final
do extrator, para melhor distribuigdo do solvente, e com a variacio da massa no interior do

extrator, ¢ comprimento Gtil torna-se menor ¢ ainda variavel.
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APENDICE 8
SINTONIAX DOS CONTROLADORES

Para que se pudesse observar os desempenhos de controladores classico proporcional e
DMC (controle por matriz dindmica), realizou-se a sintonia desses controladores numa
posi¢do 0,05 metros distante da entrada do extrator.

Adotou-se como critérios de desempenho os indices IAE (Infegral of the absolut
errory e ITAE (Integral of the time weighted absolut error) dadas respectivamente pelas

expressOes (B.1a) e (B.1b) abaixo:

t E (B.1a)
TAE = [le(t)|dt
0

t (B.1b)
ITAE = [ t|e(t) dt

0
onde “t” é o tempo e “e(t)” ¢ o erro em fungio do tempo.

As expressdes {Bl.a) ¢ (B.1b) adaptadas para solucdo numérica pela integral do

trapézio tomam as seguintes formas:

TAE = ¥ [le(t)| +e{ti-1)] mm"% (B.28)
ITAE = 3. {{ti[e(ti)] + tigle{tio)|] Mamst /"2} (B.2b)

onde Atumes. € © intervalo de amostragem. Os erros e(t;) e e(ti.1) sd3o os erros cbservados nos

tempos consecutivos de amostragem ti.; e t;, respectivamente.

CONTROLE DOS PERFIS TEMPORAIS DOS TEORES DE OLEQO NO MATERIAL
SOLIDG E NO SOLVENTE
Controle Proporcional

A sintonia dos controladores proporcionais se fez estimando-se valores para a
constante proporcional {kc) e observando-se os valores dos indices de desempenho ITAE ¢
TAE. A posigdo na qual s30 medidas as concentragdes ¢ de 0,05 m ¢ o tempo final de extragio
¢ de 2000 segundos.
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Nas Tabelas B.1a, B.1b ¢ B.1c abaixo, mostra-se valores das referidas constantes e
indices para o controle do teor residual de oleo nos solidos, em fungiio do tempo de
amostragem, apos perturbagdes iscladas de 10% na concentragdo inicial de Oleo nos sélidos

{B.1a), na concentraciio do solvente que entra no extrator (B.1b} e simultdneas de 10% em

ambas estas concentragdes (B.1¢).

Ataniost. (53 20 50 100 200 500
ke 0,006 0,006 0,006 0,0055 0,0055
1AE 17.553 17.728 17.886 17.290
ITAE 116099 11655,0 11954,9 11860,4 10563,9

TABELA B.1la: Valores dos indices de desempenhc LAE e ITAE para o controle do teor de

Oleo nos sélidos, em funcio do tempo de amostragem, apos perturbagio de 10% na

concentracdo inicial de 6leo nos solidos.

AtanosTs) |20 50 100 200 500
ke 0.30 0,30 0,10 0,075 0,10
TIAE 0,434 0,627 1,054 1,596 1,222
ITAE 559,1 857.4 13021 2034,9 1395.9

TABELA B.1b: Valores dos indices de desempenho 1AE e ITAE para o controle do teor de

Sleo nos solidos, em funclo do tempo de amostragem, apés perturbacic de 10% na

concentracdo do solvente que entra pelo extrator.

AtAMOST. (%) 20 50 100 200 500

ke 0,20 0,15 0,08 0,065 0,065
1AE 3,4101 4,500 7,321 8,675 13,089
ITAE 1406,1 21813 3668, 1 4531,0 10788.4

TABELA B.lc: Valores dos indices de desempenho IAE e ITAE para o controle do teor de
dlec nos solidos, em fungfo do tempo de amostragem, apés perturbagdo simultineas de 10%

na concentraciio do solvente que entra pelo extrator e no teor de dleo inicial dos sdlidos.

Nas Tabelas B.2a, B.2b e B.2¢c que se seguem, mostra-se valores das constantes de
agio proporcional e dos indices de desempenho 1AE e ITAE para o conirole do teor de dleo
no solvente que entra pelo extrator, em funcdo do tempo de amostragem, apos perturbagBbes
isoladas de 10% na concentracfio inicial de Oleo nos sdlidos (B.2a), na concentracdo do
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solvente que entra no extrator (B.2b) e simultdneas de 10% em ambas estas concentragdes
(B.2¢c).

Atamos (8) 20 50 100 200 500

ke 0,70 0,65 0,60 0,80 2.0

IAE 0,175 0,179 0,172 0,118 0,442

ITAE 2509 2533 2343 148,3 695,5

TABELA B.2a: Valores dos indices de desempenho IAE e ITAE para o controle do teor de

dleo no solvente, em funglo do tempo de amostragem, apos perturbacdo de 10% na

concentracio inicial dos solidos.

Atamos. (5) 20 50 100 200 500
ke 1,90 2,00 1,40 1,55 1,80
IAE 0,369 0,402 0,275 0,276 0,249
ITAE 591,8 662.3 461,0 4613 4289

FIGURA B.2b: Valores dos indices de desempenho IAE e ITAE para o controle do teor de

oleo no solvente, em funcdo do tempo de amostragem, apOs perturbagio de 10% na

concentragdo do solvente que entra pelo extrator.

Atomot (S) 20 50 100 200 500
ke 2.2 2,0 2.1 1.5 2.3
1AE 0,426 0,414 0,486 0,366 0,317
ITAE 675,1 676,4 789.6 581,8 515.0

FIGURA B.2c: Valores dos indices de desempenho TAE e ITAE para o controle do teor de
dleo no solvente, em funcdo do tempo de amostragem, apos perturbagdes simultineas de 10%

na concentracdo do solvente que entra pelo extrator e no teor iniclal de 6leo nos solidos.

Controle por Matriz Dindmica

Em razdo do elevado niimero de pardmetros para o controlador DMC, realizou-se uma
sintonia sem muito rigor na qual se atribuiu valores em dois niveis para os seguintes
pardmetros do DMC:
o parametro de trajetdria;
f: Fator de supressdo de movimento na variavel manipulada,
g: Fator de “supressdo” do erro;
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A sintonia dos par@metros se fez analisando-se o indice de desempenho com peso do
tempo (ITAE) para um tempo total de extragio de 2000 segundos e para um tempo de
amostragem de 200 segundos para a posicdo z = 0,05 metros.

Nas Tabelas B.3a, B.3b e B.3c abaixo, mostra-se valores dos pardmetros acima
referidos e de indices de desempenho para o controle do teor residual de oleo nos solidos, em
funcio do tempo de amostragem, apos perturbagdes isoladas de 10% na concentracéo inicial
de Oleo nos solidos (B.3a), na concentragio do solvente que entra no extrator (B3b) e

simultdneas de 10% em ambas estas concentracdes (B.3¢).

o f q ITAE
0,75 1.5 0.1 24 5630
0,25 i.5 0,1 28070.,4
0.75 1.5 0,05 207275
0.25 1,5 0,05 273879
0.25 0,05

TABELA B.3a: Valores para o indice ITAE de desempenho ao se variar os pardmetros o, f e
q durante o controle por matriz dindmica (DMC). O valor de ITAE para malha aberta, apos
perturbagdo de 10% na concentrag@o inicial dos solidos, ¢ de 55088,4. A linha em destaque
corresponde aos valores dos pardmetros que levaram ao menor valor para ITAE.

o 7 q ITAE
0,75 1.5 0,1 10 282.8
0.25 1,5 0.1 97317

0.75 0,5 0.1 7 093.0

075 1,5 h 0,05 25 957,0

0.25 1.3 0.05 253349
0.75 0.5 0.05 11 800,1
0.25 0.5 0,05 114409

TABELA B.3b: Valores para o indice ITAE de desempenho ac se variar os parametros @, f e
g durante ¢ controle por matriz dindmica (DMC). O valor de ITAE para malha aberta, apos
perturbagdo de 10% na concentragdo do solvente afluente, € de 33 088,4. A linha em destaque

corresponde aos valores dos pardmetros que levaram ao menor valor para ITAE,
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& f q ITAE

0,75 1.5 0,1 19 340,3
0,75 0,5 0,1 42 0952
0,25 0,5 0,1 45 785,8
0,75 1,5 0,05 64 599,8
0,25 1,5 0,05 63 245,7
0,75 0,5 0,05 270833
0,25 0,5 0,05 25 1682

TABELA B.3c: Valores para o indice ITAE de desempenho ao se variar os par@metros o, f e
q durante o controle por matriz dindmica (DMC). O valor de ITAE para matha aberta, apds
perturbagdes simultaneas de 10% na concentrag@io do solvente afluente e na concentragfio
inicial dos solides. ¢ de 89182,6. A linha em destaque corresponde aos valores dos par@metros

que levaram ao menor valor para ITAE.

Nas Tabelas B.4a, B.4b e B.4c que se seguem, apresenta-se valores para os pardmetros
do controlador DMC e respectivos indices de desempenho ITAE para o controle do teor de
6leo no solvente que entra pelo extrator, para um tempo de amostragem de 200 segundos e um
tempo final de 2000 segundos, apds perturbagdes isoladas de 10% na concentragéo inicial de
oleo nos solidos (B.4a), na concentracio do solvente que entra no extrator {B.4b) e

simultineas de 10% em ambas estas concentragdes (B .4¢).

o ! q ITAE
0.5 0.1 03 4880
0.25 0.1 0.5 4885
[0.25 0.05 0.5 160.6
0.5 0.1 0.1 1803.1
025 0.1 01 1803.0
05 0.05 0.1 1766.0
0.25 0.05 0.1 1765.9

TABELA B 4a: Valores para o indice ITAE de desempenho ao se variar os pardmetros o, f e
g durante o contrele por matriz dindmica (DMC) para o teor de dleo no solvente. O valor de
{TAE para malha aberta, apds perturbacio de 109 na concentracfo inicial dos solidos, ¢ de

1979.9. A linha em destaque corresponde acs valores dos pardmetros que levaram ac menor
vator para ITAE.
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o f q ITAE

0.5 0,1 0,5 949.9
0.25 0,1 0,5 9495
0,25 0,05 0,5 5312
0,5 0,1 0,25 18907
0.25 0,1 0.25 18905
0.5 0,05 0,25 1355,1
0,25 0,05 0,25 1354,8

TABELA B 4b: Valores para o indice ITAE de desempenho ao se variar os pardmetros o, f ¢
q durante o controle por matriz dindmica {DMC) para o teor de 6leo no solvente. O valor de
ITAE para malha aberta, apos perturbacio de 10% na concentragio do solvente que aflui, é de

2159,5. A linha em destaque corresponde aos valores dos pardmetros que levaram ao menor

valor para ITAE.

o f q ITAE
0,5 0.1 0,5 21712
0,25 0,1 0.5 2170,6

0.5 0,1 0,25 31058
0,25 0,1 0,25 31055
0.5 0,05 0,25 2740.6
0,25 0.05 0,25 2740,1

TABELA B.4e: Valores para o indice ITAE de desempenho ac se variar os parametros o, f e
g durante o controle por matriz dindmica (DMC) para o teor de ¢leo ne solvente. O valor de
ITAE para malha aberta, apds perturbagdes simultineas de 10% na concentragio do solvente
que aflui e no teor inicial dos solidos, € de 3760,7. A linha em destaque corresponde aos

valores dos pardmetros que levaram ao menor valor para ITAE.



ANEXO1
PROGRAMAS PARA PLANEJAMENTO FATORIAL E CONTROLE PID E
PARA CALCULO DE EFEITOS

1.1 PROGRAMA SIMULADOR DO EXTRATOR SUPERCRITICO DE OLEO
VEGETAL

O programa em linguagem FORTRAM, que se lista a seguir, foi utilizado para
simulagdes visando conhecer perfis de concentragdes ao longo do extrator e do tempo, para
execucdo de planejamentos fatoriais e para o controle PID do teor de 6leo no material solido.
Pequenas alteracdes fazem que este mesmo programa execute também controle PID para a

conceniracio de oleo no solvente.

PROGRAMA SIMULADOR DO PROCESSO SUPERCRITICO DE EXTRACAO DE
GLEO VEGETAL.

AUTOR: DAITON DEFREITAS REZENDE

R e s R e e L e s T S E e PR T R R e L PR e e e e R F L EE T EE T L
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)

DIMENSION XPAD(99), YPAD(99), XMA(99), YMA(99), XPERT(99), YPERT(99)
DIMENSION VETVEL(99),RMATEFX(99,32), RMATEFY(99,32), TP(99)
COMMON/C4/FU FX FY,FDP, TEMPAM,M,DELTAT,DELTAH,TA,LC,ERS,ER,SM,SM1
COMMON/C5/TF HF,U,VETVEL, TP, BKFAQ

ABERTURA DE ARQUIVOS

OPEN(UNIT = 8 FILE = RESPLAXS8.DAT')
OPEN(UNIT = 9,FILE = RESPLAYS.DAT"
OPEN(UNIT = 14,FILE = PLANI4.ENT)
OPEN(UNIT = 15 FILE = PLAN15.ENT)
OPEN(UNIT = 16 FILE = 'PLAN16 ENT")
OPEN(UNIT = 17,FILE = PLAN17.ENT)
OPEN(UNIT = 18,FILE = PLANI8 ENT)
OPEN(UNIT = 19,FILE = 'RES287.DAT)
OPEN(UNIT = 20,FILE = 'PLAN20.ENT)
- OPEN(UNIT = 21,FILE = PLAN21 ENT')

CHAMADA INICIAL DA SUBRROUTINA TEMPO

CALL TEMPO{TEMPO,TEMP1,TEMP2)
T1 = TEMP2
READ(14,%)TF,TA,DELTAT,DELTAH
TEMPAM = TA/DELTAT

M = TF/TEMPAM
READ(15,)LC1,NPLAN
IF(LC1.EQ.1)THEN
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SE O FOR HGUAL A L O iﬁ*;{ﬁ;}b 1%5 GERA 08 ARQUIVOS PADRAD
1 AsTHA ABERTA NESSES CALCULOS LC DEVE VALER 2
ONTROLARA.

LC=2

READ(16,*)FU,FX,FY,FDP

CALL STMUL(YPAD,XPAD,YPAD XPAD)
DO 1= 1M+l
WRITE(17,*)XPAD(D), YPAD(D)

END DO

READ(16,*)FU.FX,FY,FDP

CALL SIMUL(YMA,XMA,YPAD XPAD)
DO I=1,M+]
WRITE(18,*)XMA(I), YMA(I)

END DO

ELSE

*’Zﬁ

5 LCT NAD ‘%—*%_f_g;% i, O PROGRAMA UTILIZARA O ARQUIVO PADRAQ
ERIORMENT CALCULADD %%m& {“{}%@@ m_w;z;am_@ (PARA
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DO I=1,M+1
READ(17,%)XPAD(I),YPAD(I)
READ(18,*)XMA(T), YMA(])
END DO
END IF

LACO DO PLANEJAMENTO FATORIAL

DO J= | NPLAN
READ(15,*)FUFX,FY,FDP
FU = FU*0.10D0

FX = FX*0.10D0

C  WRITE(*.*yENTRE COM FX’
C  READ(**)FX

FX =0.10D0

FDP = FDP*0.10D0
IF(FY.LE.0.0DO)THEN

FY = 0.0D0

ELSE

FY = 0.10D0
WRITE(*,*YENTRE COM FY'
READ(* *FY

END IF

LC=1

ERS = 0.0D0

ER = 0.0D0

SM = 0.0D0

SM1 = 0.0D0

CALL SIMUL(YPERT,XPERT,YPAD,XPAD)
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DO 1= L M+]

TIME = (1 - 1)*TEMPAM

C  WRITE(19,D)TIME XPAD(I), YPAD(I).XMA(D), YMA(D,XPERT(I), YPERT(I),VE
C &TVEL(®D)
WRITE(19,1)TP),XPAD(L), YPAD(I), XMA(L), YMA(I), XPERT(I), YPERT(I), VETVEL(T)
1 FORMAT(2X,F7.1,2X,F6.4,2X E9.3,2X F6.4,2X £9 3 2X F6.4 2X E9 3,2X_&F9.3)
RMATEFX(LJ) = XPERT(])

RMATEFY(LJ) = YPERT(I)

END DO

WRITE(C*,*YESTOU TRABALHANDOQO. .

END DO

GERACAG DE ARQUIVO CONTENDO 08 RESULTADOS DO PLANEJAMENTG
DO 1= 1M+l

WRITE(8,3)(RMATEFX(LJ),J = 1, NPLAN)

WRITE(9,4YRMATEFY(1]).J = 1. NPLAN)

3 FORMAT(F6.4,1X.F6.4,1X.F6.4,1X,F6.4,1X,F6.4,1X,F6.4,1 X F6.4,1X,F6.4)

4 FORMAT(ES.3,1X.E9.3,1X E9.3,1X,F9.3,1X,E9.3,1X E9.3,1X E9.3,1X,E9& .3)
END DO

CHAMADA FINAL DA SUBROUTINA TEMPO

CALL TEMPO(TEMPO,TEMP1 TEMP2)
TSIM =TEMP2 - T1
WRITE(* 2yTSIM
2 FORMAT(// 2X,TEMPO DE EXECUCAQ ="F6.1)
STOP
END
SUBROUTINE SIMUL(YRES, XRES, YPAD XPAD)
T L It T P P e T T T T e P T
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H.O-Z)
DIMENSION X(1,10000),Y{1,10000).XRES(99) YRE 8(99),XPAD(99)
DIMENSION YPAD(99), VETVEL(99), TP(99)
COMMON/CI/X)Y
COMMON/C2/POR, RGOS, RO, YR X0, Y0, XK, AKS A0, UT
COMMON/C3/DTAM, TEMPOL AKC, AKLAKD LCDG4
COMMON/C4/FU FXFY FDP TEMPAM M. DELTAT DELTAH, TA LC ERS ER SM_SM1
COMMON/C5/TF HF U VETVEL,TP,BKFAQ

ATRIBUICOES

POR = 0.33D0

ROS = 730.0D0/(1 - POR)
RO = 899.0D0

YR =685D-3
Y0 =0.0D0

VALORES PADROES PARA AS VARIAVEIS PERTURBADAS

READ(21,*)X0,U,DP HF
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REWIND 21
PERTURBACOES

X0 = X0*(1.0D0 + FX)
U = U*(1.0D0 + FU)

Y0 = YR*FY

DP = DP#(1.0D0 + FDP)
WRITE(* *)U,X0,Y0,DP
Ul=U

CALCULOS DE PARAMETROS DO MODELG

XK= -0.1427D0 + 894.972D0*DP - 1 2608D6*DP**2.0D0 + 6.5779D8*DP**3 0DO0
AKSAO = (3.018D-5 - 4.360D-4*XK + 2.6D-3*XK**2.0D0)*(1 - POR)

C1 = 6.149D0 - 59.089D0*XK + 213.306D0*XK**2.0D0

BKFAO = C1*(1 - PORP*ROS/RO*U**0.54D0

OBS: EU PODERIA INTRODUZIR ESSE VALGR CALCULADO PARA O
COEFICIENTE DE TRANSFERENCIA DE MASSA NAS BEQUACOES DO RK. NAQ FIZ
I5TO POHQUE  EBETAS EQUACOES 1A ESTAVAM ADEQUADAMENTE
ARRANTADAS ANTES DE QUE EU FLIZESSE ESSE CAILCULO ISOLADU PARA
K5AL

SINTONIA DO CONTROLADOR

IF(LC.EQ.1)THEN
READ(20,*)AKC,AKL,AKD
REWIND 20

ELSE

END IF

VALORES INICIALS

POSIC = 0.0D0

H=1

10 CONTINUE

TF((POSIC - HF).LE.1.0D-8)THEN
X(1,1H) = X0

Y(1,JH) = YR

TH=1H+ 1

POSIC = POSIC + DELTAH
GO TO 10

ELSE

END IF

IT=1

Y(1,1)= Y0

POSIC = 0.0D0

TEMPO1 = 0.0D0

LCDG4 = |

TLIMMAX = HF/U
TF(LC.EQ.1)THEN



C IF(TLIMMAX.GT TEMPAM)THEN
C ELSE

CENDIF

ERA = ER

ER = XO*(FX/(1.0D0+FX))

U = Ul + AKC*(ER + TEMPAM/AKI*ERS + AKD/TEMPAM*(ER - ERA))
ELSE

END IF

VETVEL(1)=U

TP(1) = TEMPO1

XRES(1) = X(1,1)
1F((HF-0.0D0).LE.1.0D-8)THEN
YRES(1) = YO0

ELSE

YRES(1)= YR

END IF

DO30T=1M

DTAM = TEMPAM*(J)

CALL RESOL(TEMPO1IT,IIL], XPAD, YPAD)
XRES(J + 1) = X(1,1H)

YRES( + 1) = Y(1,IH)

TEMPO1 = TEMPOI

TP(J + 1) = TEMPOI

30 CONTINUE

RETURN

END
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SUBROUTINE RESOL(TEMPO1,IT,TH,], XPAD,YPAD)

P L L T L L T E R L L e R P S P L L E T T L P E
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,O-Z)

DIMENSION X(1,100003,Y(1,10000), XPAD{99), YPAD(99), VETVEL(99),TP(99
&), Y TEMPO(60000)

COMMON/C/X,Y

COMMON/C2/POR ROS, RO, YR, X0, Y0, XK AKSA0,UI
COMMON/C3/DTAM, TEMPOLAKC, AKLAKD LCDG4
COMMON/C4/FU.FX,FY.FDP, TEMPAM. M, DELTAT DELTAH, TA LC,ERS,ER SM.SM1
COMMON/CS/TF,HF,U,VETVEL, TP, BKFAO

POSIC = 0.0D0

H=1

30 CONTINUE

THI =IH - 1

TEMPOI = TEMPO1 + DELTAT

IT = TEMPOUDELTAT + 1

40 CONTINUE

ITi=1T-1

IF(LCDG4.EQ.1)THEN

TLIM = POSIC/U

IF(TLIM.GT. TEMPODTHEN

C  WRITE(60,600)X{1,IH),Y(1LIH), TEMPOLIT,IH

C 600 FORMAT(E14.72X E14.7,2X F5.1,2X,17.2X.13)

X{1,IH) = X0

Y(1,TH)= YR



IF(LC. EQ.1)THEN
GO TO 200

ELSE

GO TO 100

END IF

ELSE

END IF

ELSE

END IF
IF(X(1,1H).LE.XK)THEN
CDG2 = 0.0D0
CDG3 = 1.0D0
ELSE

CDG2 = 1.0D0
CDG3 = 0.0D0
END IF

EMH = 0IH = 1), A CONCENTRACAQ NO SOLVENTE £ CTE = 0.0 COM O TEMPO

IF(TH.EQ.1)THEN

CDG1 = 0.0D0

DF = (((5.921D0 ; 37.410%XK)*(1.0D0 ;
POR)*POR**0.54D0*ROS/RO*(U/POR)**0_54D0)*RO*(YR ; YO))*CDG2
+AKSAO*ROS*X0%(1.0D0 - YO/YR)*CDG3

ELSE

CDG1 = 1.0D0

DF = (Y(1,IH) - YTEMPO(IT))/DELTAH

END IF

YTEMPO(IT) = Y(1,1H)
CALL RKA4(DF,IT,IT1IHCDG1,CDG2,CDG3)
200 CONTINUE

IMPRESSOES E ACAQ FEEDBACK DE CONTROLE

IF(ABS(POSIC-HF) LE.1D-8)THEN

IF(ABS(TEMPOI-DTAM) LE.1.0D-5)THEN

IF(LC.EQ.1)THEN

ERA =ER

ER = Y(1,IH) - YPAD(J + 1)

SM1 = SM1 + (ABS(ER) + ABS(ERA)Y/2 ODO*TEMPAM

SM = SM + (TEMPOI*(ABS(ER)) + (TEMPOI -TEMPAM)*(ABS(ERA)))/2. ODO*TEMAM
ERS = ERS +ER

U = Ul + AKC*(ER + TEMPAM/AKI*ERS + AKD/TEMPAM*(ER - ERA))

RESTRINGINDO-SE O VALOR DA VELOCIDADE U

TF(U.LT0.0DOYTHEN
U=ul

ELSE

END IF



St

RESTRINGINDO-SE O VALOR  BE  DELTAT MIN DELTATMIN G =

rRi :
(ZFUDELTAHPOR + BKFAU/POR)

WRITE(*,1)TEMPOLU,SM,SM1.DELTATMIN
1  FORMAT(5X.F6.13%X,F8.6,3x.F8.1,3X,E14.7,3X,F7.4)

C  WRITE(22,1)TEMPOLX{1,IH),Y(1,IH),POSIC

C1 FORMAT(F6.13XEI473XEI47E14.7)

VETVEL(J + 1)=U

FLSE

END IF

ELSE

END IF

ELSE

END IF

100 CONTINUE

TEMPOI = TEMPOI + DELTAT

[F((TEMPOI - DTAM).LE.1.0D-5)THEN
IT=1T+1

GO TO 40

ELSE

TEMPOI = TEMPOI - DELTAT

END IF

POSIC = POSIC + DELTAH

IF((POSIC - HF) LE.1.0D-8)THEN

[H=TH~+1

GO TO 30

ELSE

IF(IT1.NE.)THEN

TF(X(1,1H1).NE.X0)THEN

LCDG4 =2

ELSE

C [F(LC.EQ.1)THEN

C ELSE

C ENDTF

END IF

ELSE

END IF

END IF

RETURN

END
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SUBROUTINE RKA(DF ITIT1IH CDGI.CDG2Z,CDG3)

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)

DIMENSION X(1,100003,Y(1,10000}, VETVEL(99), TP(99)

COMMON/CU/X.Y

COMMON/C2/POR,ROS,RO, YR, X0, Y0, XK, AKSAO, Ul

COMMON/C3/DTAM, TEMPOLAKC,AKLAKD LCDG4
COMMON/C4/FUFX,FY,FDP, TEMPAM, M. DELTAT, DELTAH, TA, LC,ERS ER SM.SM1
COMMON/CS/TE,HF, U, VETVEL, TP.BKFA0



FUNCOES DE RECORRENCIA

DYT(Y1,X1,CDG2,CDG3,DF,U) =(((6.149 - 59.089%XK + 213.306*XK**2.0D0Y*(1.0DO0 -
POR)*ROS/RO*POR**0,54D0*(U/POR)**0.54DO*RO*(YR -  YLP*CDG2  +
AKSAO*ROS*X1#(1 - YI/YR)*CDG3)/(RO*POR) - U/POR*DF)*DELTAT
DXT(Y1,X1,CDG2,CDG3,U) = - ((6.149 - 59.089%XK + 213.306*XK*#2.0D0y*(1.0D0 -
POR)*ROS/RO*POR**0 54D0*(U/POR)**0.54D0*(YR -
Y1)*RO*CDG2+AKSAO*ROS*X1*(1 - YI/YR)*CDG3Y(ROS*(1 - POR)*DELTAT

INTEGRACOES (RUNGE KIFTTA)

AK11 = DXT(Y(L,IH),X(1,1H),CDG2,CDG3,U)

AK12 = DYT(Y(1,IH),X(1,IH),CDG2,CDG3,DF.U)
PARY = Y(1,[H)+AK11/2

PARX = X(1,TH)+AK12/2

AK21 = DXT(PARY PARX,CDG2,CDG3,U)

AK22 = DYT(PARY PARX,CDG2,CDG3,DFE,U)
PARY = Y(1,IH)+AK21/2

PARX = X(1,TH}+AK22/2

AK31 = DXT(PARY,PARX,CDG2,CDG3,U)

AK32 = DYT(PARY,PARX,CDG2,CDG3,DF,U)
PARY = Y(1,IH)+AK31

PARX = X(1,IH)+AK32

AK41 = DXT(PARY,PARX.CDG2,CDG3,U)

AK42 = DYT(PARY,PARX,CDG2,CDG3,DF.U)
X(1,1H) = X(1,TH) + 1.0/6. 0%(AK11 + 2*AK21 + 2*AK31 + AK41)
Y(1,IH) = Y(L,IH) + 1.0/6. 0%(AK12 + 2*AK22 + 2*AK32 + AK42)*CDG1
C IF(IH.EQ.1)THEN

C WRITE(60,600)X(1,1H),Y(1,IH), TEMPOLIT,IH

C 600 FORMAT(E14.7.2X,E14.7,2X,F5.1,2X.17,2X_13)
C STOP

C ELSE

C ENDIF

C

RETURN

END
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SUBROUTINE TEMPO(TEMPO, TEMP1, TEMP2)
G v R R R R R NOR R R R B R R NN R R R S b ok B R
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-Z)
INTEGER*2 IHR1, IMIN1, ISEC1, ICS!

ITEL = |

CALL GETTIM(IHR 1, IMIN1, ISEC1, ICS1)

TEMP1 = FLOAT(IHR1)*3600. + FLOAT(OMIND)*60. + FLOAT({SECI)* +
FLOAT(CS1)/100,

TEMP2 = TEMP1 - TEMPO
IF(ITEL.EQ.1) THEN

END IF

RETURN

END



1.2 PROGRAMA PARA CALCULO DOS EFEITOS PRINCIPAIS E DE INTERACAO
AOS PARES

O programa em linguagem FORTRAN, que se lista a seguir, utiliza resultados do
planejamento fatorial realizado pelo programa simulador do processo extrativo, listado

anteriormente, e determina efeitos principais e de interagdo entre as variaveis.

CCCCCCCCCCCCCCCCCOCTCCCCCCCCCCCCCCOCCCCCCCCCCCCOCCCoced
PROGRAMA PARA DETERMINACAO DE EFEITOS PRINCIPAIS E DE INTERACAD
COCCCCOCCCCCCCCCCOCCCCOCUCCCCOCC oo ooococeee

IMPLICIT DOUBLE PRECISION(A-H,0-R,T-7)
INTEGER SINVAR(16,32)
DIMENSION CONC(200,32,2),EFEIT0(200,16,2)

ABERTURA DE ARQUIVEOS

OPEN(UNIT = LFILE = 'SINVAR ENT")
OPEN(UNIT = 2,FILE = RESPLAX8 DAT")
OPEN(UNIT = 9,FILE = RESPLAYS DAT"
OPEN(UNIT = 3,FILE = 'EXORC.DAT")
OPEN(UNIT = 4, FILE = 'SINVAR TES)
OPEN(UNIT = 5 FILE = 'RESPLAX3 TESY)
OPEN(UNIT = 6,FILE = PAD.ENT')
OPEN(UNIT = 7,FILE = 'PAD.TES)
OPEN(UNIT = 8,FILE = 'PLAN14.ENT")
OPEN(UNIT = 11,FILE = 'RESPLAY3.TES")

LEITURA DE DADOS DE ENTRADA

WRITE(*,*YENTRE COM O NUMEROQ DE PONTOS AMOSTRADCS'
READ(* *)NPA

DOJ=116

READ(1,1}SINVAR(L), I = 1,11)

JBS 08 SINAIS CORRESPONDENTES A CADA VARIAVEL SAD ARMAZENADOS
POR I ?‘{E{%{ IJAD LONGO DAS '{} COLUNAS

1 FORMAT{1613)
WRITE(4, D{SINVAR(LILI=1,11)
END DO

DO L= 1,NPA
READ(2.2XCONC(L.I,1).] = 1,16)
READ(9,4)(CONC(L,1,2),) = 1,16)

OBS O8 RESULTADUS DAS 16 SIMULACOES SAQ DADGS POR LINHAS QU
CORRES-PONDEM A CADA UM DOS NPA TEMPOS AMOSTRADOS,

2 FORMAT(16F6.4)
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4 FORMAT(16E9.3)
WRITE(5,20XCONC(L,],1),J = 1,16)
WRITE(1 1LAXCONC(L.1.2),) = 1,16)
READ(6,%)PAD(L1)
WRITE(7,%)PAD(, 1)

END DO

"LOCALIZANDO" O TEMPO

READ(8,*)TF,TADELTAT,DELTAH
DT =TA/DELTAT

INICIALIZANDO O8 EFEITOS

DG IV =12
TEMPO = 0.0

DO 1= 1.NPA

DO J=1,11
EFEITOLLIV)=0.0
END DO

END DO

END DO

CALCULO DOS EFEITOS

DOIV=12

DO I=1,NPA

DO J=1,11

DOK = 1,16

EFEITO(LJ,1V) = EFEITO(LLIV) + SINVAR(J,K)* CONC(LK,TV)
END DO

END DO

EFEITO(,11,1V) = EFEITO®.11,IV)/16.0

END DO

END DO

CALCULO DO EFEITO PERCENTUAL

DOTV=12

DO I=1,NPA

DOJT=1,10

WRITE(*, *YEFEITO,11,1V), TEMPO

EFEITO(L),1V) = EFEITO(LTV)/(8.0*EFEITO(I,11,IV))*100
EFEITO(LJIV) = EFEITO(LJ,IV)/8.0

END DO

END DO

END DO

IMPRESSAO DOS RESULTADOS

DO 1= 1.NPA
WRITE(3,3)TEMPO (EFEITO(LI.1). T = 1.11)



WRITE(10,3)TEMPO(EFEITO(1,1.2), ] = 1.11)
3 FORMAT(F7.1,11F13 4)

TEMPQ = TEMPO + DT

END DO

STOP

END



ANEXO 2

PROGRAMA PARA CONTROLE POR MATRIZ DINAMICA DO EXTRATOR

SUPERCRITICO

O programa em linguagem FORTRAM, que se lista a seguir, consiste nos programas

de simulacdo do extrator (apresentado no ANEXO 1) e em uma adaptacio, para o caso

batelada, do programa para controle DMC apresentado por Kwong (1992) para controle de

um reator CSTR. O presente programa realiza controle na concentragiio de oleo do solvente.

Pequenas alteragdes, no entanto, levam-no a realizar também controle no residuo de oleo nos

solidos.

5

UBROT

%ok

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)

REAL*8 IDENT, KC, KCT

INTEGER R, RNV, RDIM

DIMENSION DELTUP(2,60), ALPHA(2)

DIMENSION A(2,2,60), H(2,2,60), AA(2,2,25,10)

DIMENSION AAA(S0_20), KCT(2,90)

DIMENSION Q(90,90),IDENT(20,20),QA(90,20), ATQT(20,90), ATOTQA(20,20
&),F1(20,20),ANS(20,20), ATQTQ(20,90),KC(20,90),INTER(20,2)
DIMENSION REF(2), §(2,25), P(2.25), E(2), EL(90), DELTU(2,10)
DIMENSION UP(2,60), YP(2,60), U(2,10), Y(2,20), YF(2)
DIMENSION UMIN(2), UMAX(2), TOL(2)
COMMON/CI/NV.NRL.T
COMMON/C2/RDIM,LNVDIM. RNV, LNV
COMMON/C3/DELTUP, ALPHA

COMMON/C4/A FLAA

COMMON/C5/AAAKCT

COMMON/C6/Q IDENT,QA, ATQT,ATQTQA,FI,ANS,ATQTQ,KC,INTER F
COMMON/C7/S,P,E REF,EL,DELTU
COMMON/CS8/UP,YP,U.Y,YF
COMMON/C22/UMIN,UMAX ICHECK TOL

CALL GEREN

STOP

END

SUBROUTINE GEREN

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)

REAL*8 MV

INTEGER R

DIMENSION §(2,25),P(2,25),REF(2),E(2),EL(90),DELTU(2, 10)
DIMENSION UP(2,60), Y P(2,60),U(2,10).Y(2,20), YF(2)
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DIMENSION XPAD(99), XPERT(99), XMAB(99), TP(99), YPERT(99), YMAB(99),YP
&AD(99)

COMMON/CI/NV,N.R,L.T
COMMON/C7/S,P.E.REF,EL DELTU
COMMON/CS/UP,YP,U,Y.YF
COMMON/C14/QP,TF,CAP

COMMON/C1 /MV,QH, TIME,FX,FU,FY, TF,JP,XPAD, XMAB,XPERT HF,
DELTAT,DEL&TAH, YPERT,YMAB,YPAD
COMMON/CP2/POR,ROS,RO, YR, X0,Y0 XK, AKSAO
COMMON/CPS/TP.CI

OPEN (UNITt = 8,file = 'OBS1831.DAT")
OPEN(UNIT = 9,FILE = 'GEREN.ENT")

OPEN(UNIT = 21, FILE = MALHA ENT')
READ(21,)MV,DELTAT,DELTAH

REWIND 21

CALL INITL

CALL STRESP

CALL IMRESP

CALL DYNMAT

CALL RESET

MV = UP(1,1)

READ(9,*)FU,FX,FY

P =1

TIME = 0.0D0

Y(1,IP) = XPAD(IP)*(1.0D0 + FX)

YR = 6.85D-03

Y(2,JP) = YR

REF(1) = XPAD(IP)

CALL IDMC

MV = U(1,1)

CALL SHIFT

SM = 0.0D0

ERA = 0.0D0

£R = Y(1,JP) - XPAD(IP)

WRITE(S.4)TIME, XPAD(IP), YPAD(JP), XMAB(JP), YMAB(JP), Y(1,JP), Y(2,]P)
&MV

WRITE(*,3)TIME,.MV,SM

TIME = T

2 REF(1) = XPAD(P + 1)
CALL PLANTA
Y(1,JP + 1) = XPERT(JP + 1)
Y(2,JP + 1) = YPERT(P + 1)
ERA = ER
ER = Y(1,JP + 1) - XPAD(JP + 1)
SM = SM + (TIME*(ABS(ER)) + (TIME - T)* ABS(ERA))/2.0DO*T
CALL IDMC
MV = U(1,1)
BKFAG = C1*(1.0D0 - PORP*ROS/RO*MV**0 54D0
DELTATMax = 2.0D0/42.0D0*MV/DELTAH/POR + BKFAO/POR)
CALL SHIFT
WRITE(* 3)TIME, MV SM,DELTATMax
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3 FORMAT(IX, TEMPO =" F7.1 2X 'VELOC. ="' EI103,2XITAE =" F7.1,3X
& '"DTMax =" F6.4)

WRITE(8.4)TIME, XPAD(JP + 1), YPAD(IP + 1), XMAB(JP + 1), YMAB(P + 1)
EY(1IP+ DY(2IJP+ HhMV
4 FORMAT(2X F7.1,2X F6.4 2X E10.3,2X.F6 42X E10.3.2X F6.4 2X E10.3,
&2X E10.3)

TIME=TIME+T

=P+

IF(TIME LE TF)THEN

GOTO2

ELSE

END IF

RETURN

END

SUBROUTINE INITL

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)

REAL*8 IDENT,KC,MV

INTEGER R RNV, RDIM

DIMENSION DELTUP(2.60),ALPHA(2)

DIMENSION Q(90,90),IDENT(20,20),QA(90,203, ATQT(20,90), ATQTQA(20,20
&),F1(20,20), ANS(20,20), ATQTQ(20,90),KC(20,90),INTER{20,2)

DIMENSION UMIN(2),UMAX(2), TOL(2)

DIMENSION XPERT(99),XPAD(99), XMAB(99),YPERT{(99),YMAB(99),YPAD(99)

COMMON/CI/NVNRLT
COMMON/C2/RDIM,LNVDIM,RNV,LNV
COMMON/C3/DELTUP, ALPHA
COMMON/C6/Q,IDENT, QA ATQT,ATQTQA,FLANS, ATQTQ.KC,INTER F
COMMON/C22/UMIN,UMAX, ICHECK, TOL
COMMON/C11/MV,QH, TIME, FX,FU,FY TF JP,XPAD XMAB, XPERT.HF
&DELTAT.DELTAH, YPERT, YMAB YPAD
OPEN(5,FILE=INITL ENT,STATUS=0LD"
READ(S,*)NV,N.R L T,TF
RDIM = 90
LNVDIM = 20
DO 1 IV=1,NV

1 READ(5,*)UMIN(IV),UMAX(IV), TOL(IV)
READ(S,*)ALPHA(1).F.Q1
CLOSE(5)

OPEN(6,FILE=OUTP , STATUS=NEW")

RNV=R*NV
LNV=L*NV
DO 2 V=1,NV
DO 2 J=1,N-1
DELTUP(IV,1)}=0.

2 CONTINUE
DO 3 I=1,RDIM
DO 3 J=1,RDIM
IF(LEQ.J) THEN
QLI)=Q1

6l



ELSE
Q(LIH=0
ENDIF
3 CONTINUE
DO 4 I=1,LNV
DO 4 J=1,LNV
[F(1.EQ.J) THEN
IDENT(LD=1.
ELSE
IDENT(LI)=0.
ENDIF
4 CONTINUE
RETURN
END
B T T T T T r T L L e T T T P e Y L LT T LT
SUBROUTINA STRESP
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SUBROUTINE STRESP
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)
REAL*8 MV
INTEGER R
DIMENSION A(2,2,60),H(2,2,60),AA(2,2,25,10), XPAD(99), XPERT(99), XMA
*B(99),YPERT(99),YPAD(99), YMAB(99)
DIMENSION PRMT(5),AUX(8,3)
COMMON/CI/NV.NRL.T
COMMON/C4/AHLAA
COMMON/C12/PRMT,DERX, AUX
COMMON/C 14/QF,TF,CAF
COMMON/C11/MV,QH,TEMPO,FX,FU FY,TF,JP,XPAD XMAB, XPERT
&HF,DELTAH,DELTAT,YPERT,YMAB,YPAD
QOPEN(UNIT = 31, FILE = 'STRESP1 ENT)
OPEN(UNIT = 32, FILE = 'STRESP2.ENT)
OPEN(UNIT = 35,FILE = 'STR.DAT)
OPEN(UNIT = 36, FILE = PADRAO.DAT)
OPEN(UNIT = 37, FILE = 'MABERT.DAT")
READ(31,%)HF.LC
IF(LC.EQ.1)THEN
READ(32,%)FUFX FY
DO2IP=1N
TEMPO = (JP)*T
CALL PLANTA
IF(JP EQ.1)THEN
XPAD(JP) = XPERT(JP)
YPAD(IP) = YPERT(JP)
WRITE(36,*)XPAD(IP), YPAD(JP)
ELSE
END 1F
XPAD(JP + 1) = XPERT(IP + 1)
YPAD(P + 1) = YPERT(P + 1)
WRITE(36,")XPAD(IP + 1), YPAD{P + 1)
2 CONTINUE
READ(32,*)FU,FX,FY



DO3JP = 1N

TEMPO = (JP)*T

CALL PLANTA

TF(JP.EQ.1)THEN

XMAB(JP) = XPERT(JP)

YMAB(JP) = YPERT(JP)

WRITE(37,*)XMAB(JP), YMAB(JP)

ELSE

END IF

XMAB(JP + 1) = XPERT(IP + 1)

YMAB(IP + 1)= YPERT(JP + 1)

WRITE(37,*)XMAB(IP + 1),YMAB(QP + 1)
3 CONTINUE

PERTURBACAQ PARA CONSTRUIR MODELC DE CONVOLUCAD

READ(31,*FUFXFY
DO 1JP= 1IN
TEMPO = (JP)*T
CALL PLANTA
A(1,1,JP) = (XPERT(IP) - XPAD(JP)YABS(FU)
WRITE(35,%)A(1,1,JP)

1 CONTINUE
ELSE
DOJP=1N
READ(36,*)XPAD(IP), YPAD(JP)
READ(37,*)XMAB(JP),YMAB(JP)
READ(35,%)A(1,1,]P)
END DO
END IF
RETURN
END
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SUBROU IMVIREER
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SUBROUTINE IMRESP
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)
INTEGER R
DIMENSION A(2,2,60).H{2,2.60),AA(2.2,25,10)
COMMON/CI/NV,N,R,L,T
COMMON/C4/A HLAA
OPEN(UNIT = 38.file = TMR. DAT")
DO 11V=1NV
DO 1 JV=1,NV
HOV IV.D=AVIV, ]

1 CONTINUE
DO 2 IV=1.NV
DO 2 JV=1,NV
DO 2 K=2,N
TEMP = (K-1)*T
HOIV,JV,K)=A(IV.IV,K)-A(IV. IV, K-1)
WRITE(38,*)TEMP,H(IV.JV K)
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2 CONTINUE
RETURN
END
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SUBRROTINA DYNMAT
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SUBROUTINE DYNMAT
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-Z)
REAL*8 KCT
INTEGER R
DIMENSION A(2,2,60),H(2,2,60),AA(2,2,25,10)
DIMENSION AAA(90,20),KCT(2,90)
COMMON/CI/NVNR,L,T
COMMON/C4/AH,AA
COMMON/C5/AAAKCT
DO 11IV=1 NV
DO 1JV=1NV
DO 1J=1L
DO 1I=1.R
AA(IV,IV,L=0
1 CONTINUE
DO 2 IV=1 NV
DO 2 V=1 NV
PO2J=1L
[1=0
DO 21=JR
n=1i+1
AA(V.IV.LD=AIY.IV,ID
2 CONTINUE
DO 3 IV=1 NV
1=(IV-1)*R
DO 3 IV=1.NV
12=(JV-1)*L
DO41=1.R
DO 4J=1L
4 AAA(I+LIZN=AAV.IV.LD
3 CONTINUE
RETURN
END
L EE r T e S L LTSt EE T

SUBRROUTINA RESET

SUBROUTINE RESET

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-F,0-7)

REAL*8 MV

INTEGER R

DIMENSION UP(2,60), YP(2,60),U(2,10),Y(2,20), YF(2)

DIMENSION XPAD(99), XPERT(99), XMAB(99), YPERT(99), YMAB(99), YPAD(99)
COMMON/C1/NV,N.R LT

COMMON/CS8/UP,YP,U,Y.YF

COMMON/C11/MV,QH, TIME FX, FU,FY,TF, P, XPAD,XMAB, XPERT
&HF,DELTAH,DELTAT, YPERT, YMAB,YPAD
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READ(21,%)UP(1,1)

REWIND 21
UP(1,1y=5.0D-4
DO1J=1N

1 Y(1.5) = XPAD()

RETURN

END

SUBROTINA CHECK
SUBROUTINE CHECK(IP)

IMPLICIT DOUBLE PRECISION {(A-H,0-7)
INTEGER R

DIMENSION UP(2,60), YP(2,60),U(2,10),Y(2,20), YF(2)

DIMENSION UMIN(Z),UMAX(2), TOL(2)
DIMENSION MIN(2),MAX(2)
DIMENSION MINOLD(2), MAXOLIX2)
COMMON/CI/NV.N.R.L,T
COMMON/C8/UP,YP,U,Y.YF
COMMON/C22/UMIN,UMAX, ICHECK TOL
COMMON/C23/MIN.MAX
GO TO (1,2),IP

1 ICHECK=0
DO 3 IV=1.NV
MIN(IV)=0
MAX(TV)=0
DO 4J=1,L
IF(UMIN(IV}.GT .UV, 1)) MIN(IV)=1
TR(UAIV,3).GT.UMAX(IV)) MAX(TV)=1

4 CONTINUE
IF(MIN(IV).EQ.1).OR {MAX(IV}.EQ.1)) ICHECK=1
MINOLD{IV}=MIN(IV)
MAXOLD(IV)=MAX{1V)

3 CONTINUE
RETURN

2 ICHECK=0
DO 5 IV=1,NV
MIN(IV)=0
MAX(1V)=0
IF(MINOLD(IV) EQ.0) THEN
DO 6 J=1.L
IF(UMIN(IV).GT. UV, 1)) MIN(IV)=1

6 CONTINUE
ENDIF
[F(MAXOLD(IV) EQ.0) THEN
DO 7J=1L
TF(UAV,D.CT.UMAX(IV)) MAX(IV)=1

7 CONTINUE
ENDIF

5 CONTINUE
DO 8 IV=1,NV
TF((MIN(IV).EQ.1).OR(MAX(IV).EQ 1)) ICHECK=1
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8 CONTINUE
IF(ICHECK.EQ.0) RETURN
DO 9 IV=1,NV
[F(MINOLD(IV).EQ.1) MIN(IV)=MINOLD(1V)
[F(MAXOLD(IV).EQ.1) MAX(IV)=MAXOLD(IV)
MINOLD{IV)=MIN(1V)
MAXOLD(IV)=MAX(IV)

9 CONTINUE
RETURN
END
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SUBROUTINA IDMC

SUBROUTINE IDMC

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H.0-Z)

REAL*8 IDENT,KC,KCT,MV

INTEGER R.RNV,RDIM,RA

DIMENSION DELTUP(2,60), ALPHA(2)

DIMENSION AAA(2,2,60),H(2,2,60),AA(2,2,25,10)

DIMENSTON A(90,20),KCT(2,90)

DIMENSION Q(90,90),IDENT(20,20),QA(90,20), ATQT(20,90), ATQTQA(20,20
&),F1(20,20),ANS(20,20), ATQTQ(20,90),KC(20,90) INTER(20.2)
DIMENSION REF(2),5(2,25),P(2,25),E(2),EL(90), DELTU(2,10)
DIMENSION UP(2,60),YP(2,60),U(2,10),Y(2,20), YF(2)

DIMENSION UMIN(2),UMAX(2), TOL(2), XMAB(99), XPERT(99}, XPAI}N99), YPERT
&(99), YMAB(99),YPAD(99)

DIMENSION MIN(2),MAX(2)

COMMON/CI/NVNR.L.T

COMMON/C2/RDIM,LNVDIM, RNV,LNV
COMMON/C3/DELTUP,ALPHA

COMMON/C4/AAA H,AA

COMMON/C5/AKCT
COMMON/C6/Q,IDENT, QA ATQT. ATQTQA FLANS ATQTQ,KC,INTER F
COMMON/C7/S,P.E,REF.EL.DELTU

COMMON/C8/UP.YP.U,Y,YF

COMMON/C22/UMIN, UMAX ICHECK. TOL

COMMON/C23/MIN,MAX

COMMON/C11/MV,QH, TIME FX_FU,FY,TF,JP,XPAD, XMAB, XPERT HF
&DELTAT,DELTAH,YPERT,YMAB, YPAD

CALL MATMLT(Q.A,QA RDIM,RDIM,LNVDIM,RNV,RNV, LNV}

CALL TRNSPZ(QA,ATQT,RDIM,LNVDIM,RNV,LNV)

CALL MATMLT(ATQT,QA ATQTQA LNVDIM RDIM LNVDIM, LNV RNV, LNV)
CALL SCAMAT(F IDENT.FL,LNVDIM,LNVDIM, LNV LNV)

CALL MATADD(ATQTQA,FLANS LNVDIM,LNVDIM,LNV,LNV)

CALL MATINV(ANS,LNVDIM,INTER LNV)

CALL MATMLT(ATQT.Q,ATQTQ,LNVDIM,RDIM,RDIM, LNV RNV RNV)
CALL MATMLT(ANS,ATQTQ KC.LNVDIM,LNVDIM,RDIM, LNV, LNV, RNV)
DO 1IV=1NV

DO 2M=1R

S(IV My=0.

DO 3 =M+ N
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DO 4 JV=1NV
4 S(IV,M)=S(IV, M)y+H(IV,JV,[)*DELTUP(JV,I-M)
3 CONTINUE
2 CONTINUE

DO 5 1=1.R

P(IV,1)=0.

DO 6 M=1,1
6 P(IV,D=P(IV,[}+S(IV.M)

5 CONTINUE

E(IV)= (Y(IV,IP} - REF(IV))

DO 71=1R
7 EL((IV-1)*R+D=~(1.-ALPHA(IV)***E(IV)-P(IV,1)
1 CONTINUE

DO 8 IV=1,NV

DO 9J=1L

DELTU(LV,J)=0.

DO 10 I=1 RNV

DELTUQV,J)=DELTUQV I} *KC((IV-1)*L+1,1)*EL(])
10 CONTINUE
9 CONTINUE
8 CONTINUE

DO 11 IV=1,NV
11 UV, H=UPIV, 1»*+DELTU(IV, 1)

DO 12 IV=1NV

DO 13 J=2.1.

13 UEV.DH=U(V,J-D+DELTUIV J)
12 CONTINUE
CALL CHECK(1)
IF (ICHECK.NE. 1) RETURN
1000 TPOINT=RNV

DO 15 I=RNV+1_RDIM

DO 15 7=1,LNV
15 A(1,1)=0.

DO 14 IV=1,NV

TF(MIN(IV).EQ.1) THEN

DO 16J=1,L

POINT=IPOINT+1

DO 17 1J=1.]

17 APOINT,(IV-1)*L+J))=1,

EL(IPOINT)=UMIN(IV)+TOL(IV)-UP(IV.1)
16 CONTINUE

ENDIF

TF(MAX(IV).EQ.1) THEN

DO 18 J=1L

TPOINT=IPOINT+1

DO 19 JI=1,

19 A(TPOINT,(IV-1)*L+J3)=-1.

ELIPOINT)=UMAX(IV)-TOL(IV)-UP(1V 1)
18 CONTINUE

ENDIF
14 CONTINUE

RA=IPOINT
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CALL MATMLT(Q.A QA RDIM RDIM.LNVDIM,RA RA LNV)
CALL TRNSPZ(QA,ATQT.RDIM LNVDIM.RA_LNV)
CALL MATMLT(ATQT,QA,ATQTQA,LNVDIM,RDIM,LNVDIM,LNV,RA,LNV)
CALL SCAMAT(F,IDENT,FL,LNVDIM,LNVDIM,LNV,LNV)
CALL MATADD(ATQTQA,FLANS,LNVDIM LNVDIM,LNV,LNV)
CALL MATINV(ANS,LNVDIM,INTER, LNV)
CALL MATMLT(ATQT,Q,ATQTQ.LNVDIM RDIM . RDIM,LNV,RA RA)
CALL MATMLT(ANS,ATQTQ KC,LNVDIM,LNVDIM.RDIM LNV LNV_RA)
DO 27 IV=1,NV
DO 28 J=1,1.
DELTU(IV,J)=0.
DO 29 I=1,RA
29 DELTU(IV,I)=DELTUIV,J}+KC((IV-1)*L+J,)*EL (I)
28 CONTINUE
27 CONTINUE
DO 30 [V=1,NV
30 UV, 1)=UP(IV, )+DELTUQV, 1)
DO 31 IV=1NV
DO 32 J=2.L
32 UV, H=UQV.J-1)+DELTU(IV.])
31 CONTINUE
CALL CHECK(2)
IF(ICHECK.NE.1) RETURN
GO TO 1000
END

wwEFFER ;

R FAR AR R R SRS R R R RS R R R R R E AR Rk R Rk e Rk kR R ek R SRR R AR Rk s R

SUBROTINA SHIFT
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SUBROUTINE SHIFT
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)
INTEGER R
DIMENSION DELTUP(2,60),ALPHA(2)
DIMENSION $(2,25),P(2,25),REF(2),E(2).EL(90),DELTU(2,10)
DIMENSION UP(2,60),YP(2,60),U(2,10),Y(2,20), YF(2)
COMMON/CI/NV,NRL,T
COMMON/C3/DELTUP,ALPHA
COMMON/C7/S,P,E.REF,EL, DELTU
COMMON/C8/UP,YP.U,Y,YF
DO 11V=1NV
DO 2 J=1,N-1

2 DELTUP(IV N-J+1)=DELTUPIV N-1)

DELTUP(IV.)=DELTUIV,1)

UP(IV,1)=UP(IV.1)
1 CONTINUE
RETURN
END
LT r T T Ry e e s L i I T T T T T TR TR TR e
EUBROTINA MATMLT
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SUBROUTINE MATMLT(A,U,T,LDIM, MDIM,NDIM, L M.N}
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)
DIMENSION A(LDIM,MDIM), UMMDIM NDIM), T(LDIM,NDIM}
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DO 11=11L
DG 1 I=1,N

1 T(L1)=0.
DO 2 =11
DO 2 F=1,N
DO 2 K=1M

2 TLH=ALKY* UK I)+TLD)
RETURN
END

T T T L T E T T T R ey e T T L T T T

SUBROUTINE MATINV{A NDIM_INTERN)

IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)
DIMENSION A(NDIM,NDIM),INTER(NDIM,?2)
DO 12K=1N
=K
TFKEQ.N)GO TO 6
KP1=K+1
BIG=ABS(A(K,K))
DO 5 I=KP1N
AB=ABS(A(LK))
IF(BIG.GE.AB) GO TO 5
BIG=AB
=1
5 CONTINUE
6 INTER(K, 1)=K
INTER(K.2)=J]
¥ (J.EQK) GO TO 9
DO 8 J=1,N
TEMP=A(J1,])
AJLD=AK.D)
8 A(K.J))=TEMP
9 DO 10 I=1,N
[F(JEQK) GO TO 10
AK D=AK IV AKK)
10 CONTINUE
A K)=1 JA(K K)
DO 14 I=1.N
IF(LEQ.X) GO TO 14
DO 11J=1N
F(J EQK) GO TO 11
ACLT=ALD-AK I *ALK)
11 CONTINUE
14 CONTINUE
DO 12 I=1N
IF(ILEQK) GO TO 12
A(LK)=-ALK)* A(K K)
12 CONTINUE
DO 15 L=1,N
K=N-L+1
KROW=INTER(K, )
IROW=INTER(K,2)
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TF(KROW.EQ.IROW) GO TO 15
DO 13 I=I.N
TEMP=A(I, KROW)
A(LKROW)=A(LIROW)
A(LTROW)=TEMP

13 CONTINUE

15 CONTINUE
RETURN
END
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SUBROTINA TRNSPZ
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SUBROUTINE TRNSPZ(A,V,MDIM NDIM,M,N)
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H.0-7)
DIMENSION A(MDIM,NDIM), V(NDIM,MDIM)
DO 1I=1M
DO 1J=1,N

1 VILD=ALD
RETURN
END
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SUBROTINAMATADD
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SUBROUTINE MATADD(A,B,C MDIM NDIM M,N)
IMPLICIT DOUBLE PRECISION {A-H,0-Z)
DIMENSION A(MDIM NDIM), B(MDIM,NDIM),C(MDIM NDIM)
DO 1I=1M
DO 1J=1I.N
1 COLD=AL B
RETURN
END
SUBROTINA BUAMAT
o e e o SR R R O R R R OB 0 S R R ok S S OB T S R R R A o R R R
SUBROUTINE SCAMAT(S,A.B, MDIM NDIM,M.N)
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H 0-7)
DIMENSION A(MDIM,NDIM), B(MDIM,NDIM)
DO1=IM
DO 1J=1,N
I B(LH=S*A(L]}
RETURN
END
L L L T T e e e e S L E T TP PP P e e e T
SUBROUTINE PLANTA
LT R e T E e e e T e e s L
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-72}
DIMENSION X(1,10000),Y{1,10000), XRES{99), YRES(99), XPAI99)
DIMENSION YPAD(99) TP(99), XMAB(99), YMAB(99)
COMMON/CPI/X)Y
COMMON/CP2/POR ROS. RO, YR X0, Y0 XK AKSAQ
COMMON/CP3/DTAM, TEMPOLLCDG4
COMMON/CP4/FDP, TEMPAMTA
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COMMON/CP5/TP,C1
COMMON/C11/U,QH, TIME,FX,FU,FY,TF,JP,XPAD XMAB,XRES HF
&DELTAT,DELTAH YRES,YMAB YPAD

[F(JP.EQ.1)THEN

ATRIBUICORES

POR = 0.33D0
ROS = 730.0D0/(1 - POR)
RO = 899.0D0

YR = 6.85D-3

Y0 = 0.0D0

X0 = 0.144D0

DP = 0.27D-3

PERTURBACOES

X0 = X0*(1.0D0 + FX)

U = U*(1.0D0 + FU)

YO = YR*FY

DP = DP*(1.0D0 + FDP)

WRITE(*,1)U,X0,Y0,DP
1 FORMAT(1X, U ="E10.32X,X0 = 'F6.42X, Y0 ="E11 42X,DP ="
& FE10.3)

CALCULGS DE PARAMETROS DO VMOGDELD

XK= -0.1427D0 + 894.972D0*DP - 1.2608D6*DP**2.0D0 + 6.5779D8*DP**3
& .0D0

AKSAO = (3.018D-5 - 4360D-4*XK + 2.6D-3*XK**2.0D0)*(1 - POR)

C1 = 6.149D0 - 59.089D0*XK + 213.306D0*XK**2.0D0

YALORES INICIAIS

POSIC = 0.0D0
H=1

10 CONTINUE
IF¢(POSIC - HF).LE.1.0D-8)THEN
X(1,[H) = X0

Y(1,IH) = YR
TH=TH+1

POSIC = POSIC + DELTAH
GO TO 10

FLSE

END IF

IT=1

Y(1,1)=Y0
POSIC = 0.0D0
TEMPO! = 0.0D0

ELSE

END IF

LCDG4 =1
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TP(1) = TEMPOI

XRES(1) = X(1,1)
IF((HF-0.0D0).LE.].0D-8)THEN
YRES(1) = YO

ELSE

YRES(1) = YR

END TF

DTAM = TIME

CALL RESOL(TEMPO1,IT,1H)
XRES(JP + 1) = X(1,IH)
YRESUP + 1) = Y(1,IH)
TEMPO1 = TEMPOIL

TP(P + 1) = TEMPOI
RETURN

END
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SUBROUTINE RESOL(TEMPOIIT IH)
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-7)
DIMENSION X(1,10000),Y(1,10000), XPAD(99), YPAD(99),TP(99), Y TEMPO(60
&000), XMAB(99), XRES(99), YRES(99), YMAB(99)
COMMON/CP1/X.Y
COMMON/CP2/POR ROS RO, YR, X0,Y0, XK AKSAQ
COMMON/CP3/DTAM, TEMPOLLCDG4
COMMON/CP4/FDP, TEMPAM, TA
COMMON/CPS/TP.Cl
COMMON/C11/U,QH, TIME FX,FU FY,TF,JP,XPAD, XMAB,XRES,HF
&DELTAT,DELTAH YRES,YMAB YPAD
POSIC = 0.0D0
H=1
30 CONTINUE
H1=TH-1
TEMPO! = TEMPO1 + DELTAT
IT = TEMPOUDELTAT + 1
40 CONTINUE
IT1=1T -1
IF(LCDG4.EQ. 1) THEN
TLIM = POSIC/U
IF(TLIM.GT. TEMPOI)THEN

X(1,IH) = X0
Y(1,IH) = YR
GO TO 100

ELSE
END IF

ELSE

END IF
FF(X(1,IH).LE. XK)THEN

CDG2 = 0.0D0

CDG3 = 1.0D0

ELSE

CDG2 = 1.0D0

CDG3 = 0.0D0
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ENDIF

TMH = OIH = {1, A CONCENTRACAO NO SOLVENTEE CTE =00 COM O

[F(IH.EQ.1)THEN
CDG1 = 0.0D0
DF = (({5.921D0 - 37.410*XK)*(1.0D0 - POR)*POR**0.54D0*ROS/RO*(U/P
&OR)**0.54D0Y*RO*(YR - Y0))*CDG2 +AKSA0*ROS*X0*(1.0D0 - YO/YR)*CDG3
ELSE
CDG1 = 1.0D0
DF = (Y(1,IH) - YTEMPO(IT)/DELTAH
END IF
YTEMPO(IT) = Y(1,1H)
CALL RK4(DF,IH,CDG1,CDG2,CDG3)
100 CONTINUE
TEMPOI = TEMPOI + DELTAT
IF((TEMPOI - DTAM).LE.1.0D-5)THEN
T=IT+1
GO TO 40
ELSE
TEMPOI = TEMPO!L - DELTAT
END IF
POSIC = POSIC + DELTAH
[F((POSIC - HF).LE.1.0D-8)THEN
H=TH+1
GO TO 30
ELSE
[F(IT1.NE.1)THEN
TF(X(1,IH1) NE.X0)THEN
LCDG4 =2
ELSE
END IF
ELSE
END TF
END IF
RETURN
END
SUBROUTINE RKA(DF.IH,CDGLODG2.ODGH
L L i L T R T L L e T LT T
IMPLICIT DOUBLE PRECISION (A-H,0-Z)
DIMENSION X(1,10000),Y{1,10000), TP(99), XMAB(99), XRES(99), XPADH99),
&YRES(99),YMAB(99),YPAD(99)
COMMON/CP1/X,Y
COMMON/CP2/POR ROS, RO, YR, X0,Y0, XK AKSAO
COMMON/CP3/DTAM, TEMPOLLCDG4
COMMON/CP4/FDP, TEMPAM, TA
COMMON/CPS/TP.C]
COMMON/C11/U,QH, TIME,FX FU FY,TF,JP,XPAD,XMAB XRES HF
&DELTAT,DELTAH, YRES YMAB,YPAD
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FUNCOES DE RECORRENCIA

DYT(Y1,X1,CDG2,CDG3,DF,U) =(({6.149 - 59.089*XK + 213 .306*XK**2.0D
&0)*(1.0D0 - POR)*ROS/RO*POR**0.54D0*(U/POR)**0.54DO*RO*(YR - Y1*C
&DG2 + AKSAO*ROS*X1%(1 - Y1/YR)*CDG3)/(RO*POR) - U/POR*DF)*DELTAT

DXT(Y1,X1,CDG2.CDG3,U) = - ({6.149 - 59.089*XK + 213.306*XK**2.0D0
&)*(1.0D0 - PORY*ROS/RO*POR**0.54D0*(U/POR)**0.54DO*(YR - Y1)*RO*CD
&G2+AKSAD*ROS*X1%(1 - YI/YRP*CDG3)/(ROS*(1 - POR))*DELTAT

AK11 = DXT(Y(1,IH),X(1,IH),CDG2.CDG3,U)
AK12 = DYT(Y(1,IH),X(1LIH),CDG2,CDG3,DE,U)
PARY = Y(LIH)}+AK11/2

PARX = X(1,IH)+AK12/2

AK21 = DXT(PARY,PARX,CDG2,CDG3,U)
AK22 = DYT(PARY,PARX,CDG2,CDG3,DF,U)
PARY = Y(1,TH)}+AK21/2

PARX = X(1IH)}+AK22/2

AK31 = DXT(PARY,PARX.CDG2,CDG3,U)
AK32 = DYT(PARY,PARX,CDG2,CDG3,DF.U)
PARY = Y(LIH)+AK31

PARX = X(1IH)+AK32

AK41 = DXT(PARY,PARX.CDG2,CDG3.U)
AK42 = DYT(PARY PARX.CDG2,CDG3.DF.U)

X(1,IH) = X{LIH) + LO/6.0%(AK11 + 2#AK21 + 2*AK31 + AK41)
Y(1,IH) = Y(1,IH) + 1.0/6.0%(AK 12 + 2*AK22 + 2¥AK32 + AK42)*C
*DG1

RETURN

END



