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APLICACAO DO METODO FLASH PARA A ESTIMACAO DA
DIFUSIVIDADE TERMICA DA GELEIA DE ACEROLA

RESUMO

A estimacéo das propriedades termodinamicas e de transportes tem sido objeto de
estudo de diversos pesquisadores devido a necessidade de seu conhecimento para alimentar
0s codigos de calculos de otimizacdo e projetos de equipamentos que envolvam adicédo e
remocao de energia. Esse trabalho trata da solugdo de um problema inverso de estimacéao
de parédmetros para estimar a difusividade térmica e a condutividade térmica de uma
amostra de geléia de acerola. O problema direto € resolvido numericamente utilizando
diferencas finitas e o sistema de equacdes algébricas advindo da aplicacdo do método €
resolvido pelo método explicito. O perfil de temperatura transiente experimental necessario
para a solucdo do problema inverso é obtido através de um meétodo de pulso térmico,
especificamente, via método flash. O procedimento experimental consiste de submeter uma
amostra de geléia de acerola confinada em uma cavidade cilindrica a uma perturbacao
térmica de curta duracdo em uma das faces (anterior) e medir a evolucdo da temperatura
transiente na outra face (face posterior). A geléia de acerola foi especialmente produzida e
analisada fisico-quimicamente com essa finalidade. Para a perturbacao térmica da amostra
foi utilizado um dispositivo, denominado de micro-flash, modelo LFA 457, fabricado pela
Netzsch. O pulso de curta duracdo é originario de um sistema de potencia que libera uma
energia equivalente a 15 Joules por pulso e registra a evolucdo da temperatura atraves de
um sensor infravermelho, tipo ISb. Esse equipamento dispde de um sistema de geracédo de
pulso laser. Os resultados sdo mostrados em termos da difusividade térmica e da
condutividade térmica e sdo comparados com os valores disponiveis na literatura para
produtos da mesma natureza. Os valores encontrados para a difusividade térmica de 0,121
4 0,148 mm?s™ e para a condutividade térmica de 0,372 & 0,497Wm™°C™ estdo em acordo
com os Vvalores encontrados por outras técnicas.

Palavras chave: propriedades termofisicas, método flash, geléia.



FLASH APPLICATION OF THE METHOD FOR ESTIMATION OF
THERMAL DIFFUSIVITY JELLY ACEROLA

Abstract
The analysis of the properties of heat and mass transfer in foods has been studied for many
researchers due to their need for knowledge to feed the codes of optimization calculations
and equipment design involving the addition and removal of energy. This work deals with
the solution of an inverse problem of parameter estimation to estimate the thermal
diffusivity and thermal conductivity of a sample of acerola jam. The direct problem is
solved numerically using finite differences and the system of algebraic equations arising
from the method is solved by explicit method. The experimental transient temperature
profile required for the solution of the inverse problem is obtained by a thermal pulse
method, specifically, via flash method. The experimental procedure consists of submitting
a sample of acerola jelly confined in a cylindrical cavity with a thermal disturbance of
short duration on one side (front) and measure the transient temperature evolution on the
other side (back side). The acerola jelly was specially produced and analyzed physical and
chemical for this purpose. For the thermal disturbance of the sample we used a device
called a micro-flash, LFA model 457, manufactured by Netzsch. The pulse of short
duration is from a power system that releases an energy equivalent to 15 joules per pulse
and records the evolution of temperature using an infrared sensor, type ISB. This
equipament has a system for generating laser pulse. The results are shown in terms of
thermal diffusivity and thermal conductivity and are compared with the values available in
literature for similar products. The values found for the thermal diffusivity of 0,121 to
0,148 mm2s-1 and the thermal conductivity of 0,372 to 0,497Wm-1 are in agreement with

the values found by other techniques.

Keywords: thermophysical properties, flash method, jelly.
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W Fluxo de calor perdido (Wm), na Equagéo 2.1

W Matriz de ponderagéo n x n, na Equacdo 4.3

Xq Conteudo da geléia ou de polpa (adimensional), na tabela 1.4
Xs Fracdo massica de solidos (adimensional), nas Tabelas 1.3e 1.4
Xw Fracdo massica de agua (adimensional), nas Tabelas 1.2 a 1.4
Y Matriz dos valores médios, na Equacéo 4.3

[Y] Vetor das constantes, na Equacéo 4.1
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Difusividade térmica (m”S™)

Difusividade térmica dos sélidos (m?S™), na tabela 1.4
Difusividade térmica da 4gua (m?S™), na tabela 1.4
Difusividade térmica da camada 1 (m?S™),
Difusividade térmica da camada 2 (m?S™),
Difusividade térmica da camada 3 (m?S™),

Vetor dos p parametros desconhecidos, na Equagéo 4.3
Uma raiz positiva da Equacdo 4.5

Divergente do fluxo de calor por conducéo (W.m)
Divergente do fluxo de calor por convecgdo (W.m™)
Divergente do fluxo de calor por radiacdo (W.m™)
Divergente do fluxo de calor total (W.m™)

Emissividade da amostra

Densidade da camada i, nas Equacbes 4.2 a 4.5
Matriz dos valores calculados, na Equacao 4.3
Variagdo da temperatura adimensional
Parametro amortecedor, na Equagéo 4.13

Tempo de execucdo da onda de temperatura na camada i, Eq. 4.2a 4.5

Massa especifica (kg.m™)

Massa especifica da agua (kg.m™)
Massa especifica da camada 1 (kg.m™)
Massa especifica da camada 2 (kg.m™)
Massa especifica da camada 3 (kg.m™)
Constante de Stefan-Botzmann

Tempo adimensional, Equagédo 2.5
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INTRODUCAO

O comportamento dos alimentos submetidos a processos térmicos € determinado
pela sua composicao, assim como, por suas propriedades termofisicas. As propriedades
termofisicas de maior interesse sdo a massa especifica, o calor especifico, a condutividade
e a difusividade térmica. O conhecimento dessas propriedades torna possivel o projeto de
equipamentos e a otimizagdo de operacOes de processamento de alimentos, que envolvam
transferéncia de calor, além de promover o uso eficiente de plantas industriais e
equipamentos ja existentes. Nos dias atuais, 0 setor industrial e assim como, de pesquisa e
desenvolvimento tecnoldgico tém procurado avaliar estas propriedades, em especial as
propriedades térmicas, de modo a se adequarem as especificacGes e requisitos de seus
produtos.

O dimensionamento dos equipamentos utilizados no processamento de alimentos
exige dados precisos das propriedades térmicas e de como essas propriedades se
comportam durante o processo, em funcdo da temperatura. Entretanto, uma das grandes
limitagOes para o desempenho destas atividades citadas acima reside no fato da grande
falta de informacdo que se tem das propriedades térmicas de produtos agricolas e
alimenticios.

Segundo VIANA (2010), informacdes sobre as propriedades termofisicas, como
condutividade térmica, difusividade térmica e capacidade calorifica sdo importantes em
sistemas industriais onde se aplicam processos de aquecimento, resfriamento e estocagem
sob temperatura controlada. Nestes processos as caracteristicas dos materiais entram como
dados no dimensionamento de sistemas de aquecimento, resfriamento e manutencdo da
temperatura. Os dados caracteristicos de cada material também permitem prever as
relacfes tempo-temperatura necessarias para atingir a temperatura desejada no processo de
transferéncia de calor.

E importante destacar que o aumento da demanda dos produtos alimenticios no
Pais, traz como consequiéncia a exigéncia de modernizagdo, adequacao tecnoldgica e maior
qualidade para as industrias. O cumprimento dessas exigéncias s6 acontecera com maiores
informacdes cientificas sobre o processamento de alimentos, o que passa pelo
conhecimento das propriedades fisicas para os calculos dos processos. Hoje, 0s inimeros

dados de tais propriedades, encontrados na literatura para produtos similares, ndo séo
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adequados, na maioria das vezes, para 0s produtos nacionais. Propriedades termofisicas de
grande parte dos produtos brasileiros nem sdo encontrados na literatura.

A falta de conhecimento de algumas dessas caracteristicas, e de como elas se
comportam diante de variaces de temperatura, podem levar a um processamento
inadequado do produto acarretando prejuizos que poderiam ser facilmente evitados.

As propriedades termofisicas dos alimentos tém sido amplamente estudadas.
Modelos de predicdo e novos métodos de determinacdo sdo propostos, revisdes sdo
realizadas e um grande numero de produtos tem suas propriedades determinadas.

No mercado Brasileiro de frutas in natura o percentual de perdas é elevado.
Segundo VILAS BOAS (2000), as perdas comecam na colheita, passam pela embalagem,
pelo transporte, pelo atacado, pelo varejo e chegam a casa do consumidor, alcangando altos
indices de desperdicio, acumulando grande quantidade de residuos que podem
comprometer 0 meio ambiente.

O processamento de frutas em polpas e geléias surge como alternativa a reducéo
das perdas pos-colheitas. A producéo de geléias é uma alternativa, para utilizacdo de frutas
que ndo atingem padrdo minimo de classificacdo, tamanho e peso. Além de ser um produto
de boa aceitacdo e de alto valor agregado.

A geléia de fruta é utilizada em pées e bolachas ou empregada no recheio de bolo e
artigos de confeitaria. No Brasil, as geléias apresentam grande importancia comercial para
a industria de conservas de frutas. Nos paises europeus, este produto assume um papel de
destaque, tanto sob o aspecto de consumo quanto de qualidade (SOLER, 1991). O
processamento industrial de frutas absorve grande parte da colheita, o que favorece o
consumo destas durante o ano todo, além de reduzir o desperdicio de alimentos (MELO et
al., 1999).

A acerola € conhecida como fonte natural de alto teor de vitamina C, apresentando-
se como alternativa comercial altamente vidvel no mercado fruticultor, gerando uma
superproducdo que vem justificando estudos direcionados ao desenvolvimento de novos
produtos a partir da matéria prima, que concentra na fruta in natura e na polpa, sua maior
forma de consumo. Diante da constatacdo da escassez de dados das propriedades
termofisicas da acerola, de seus produtos, do potencial de industrializacdo e de consumo
dos produtos, é que o presente trabalho foi proposto, e também para contribuir com os
trabalhos da area térmica do grupo de estudo do Laboratorio de Energia Solar, tais como:
SASSI et al. (2009) que apresentou uma proposta para desenvolvimento de um dispositivo
experimental para determina¢do simultanea da difusividade térmica e da condutividade
térmica, de liquidos e similares, a partir de uma experiéncia fundamentada na técnica do



20

fio quente. A solucdo do problema direto foi obtida através de Funcdes de Green;
OLIVEIRA (2009) que utilizou o método Flash para a determinagdo da difusividade e
condutividade térmicas de iogurtes comerciais e OLIVEIRA (2010) que desenvolveu um
dispositivo experimental, usando células de Peltier como fonte fria e quente, para
determinar a difusividade térmica de liquidos. O problema direto foi resolvido através do
Método de Simulacdo de Rede (NSM), assim como também pela Técnica da Transformada
Integral Generalizada. Em prosseguimento, aos estudos, essa proposta contempla o
desenvolvimento de uma geléia de acerola, a caracterizacdo fisico-quimica e a
determinacdo da condutividade térmica através da solucdo de um problema inverso de
conducdo de calor. A evolucdo temporal da temperatura necessaria para a solucdo do
problema inverso é obtida através do Método Flash e para solucdo do problema de
conducdo em multi-camadas foi usado o método desenvolvido por Juergen Hartmann
(NETZSCH, 2008) em sua tese de mestrado e foi melhorado pela NETZSCH. Assim, essa
proposta pretende contribuir com novas técnicas de caracterizagdo termofisica dos
alimentos através do uso do paradigma conhecido como Método Inverso. Por conseguinte,
acrescentar a literatura uma base de referéncia, no que concerne a condutividade térmica,
para géis alimentares.

Os seguintes objetivos foram estabelecidos para o estudo:

Objetivo Geral:

Estender a aplicacdo do método Flash para a caracterizacdo térmica de géis
alimenticios.

Objetivos Especificos:

(i) Estudar os modos de obtencdo das propriedades termofisicas de alimentos;

(i)  Estudar o método Flash e sua aplicacéo a alimentos;

(ili)  Formular, processar e determinar os parametros fisico-quimicos da geléia de
acerola;

(iv)  Realizar a andlise térmica da geléia de acerola através do método Flash,
propiciando assim, a qualificacdo dos produtos regionais com informac6es
técnicas.
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CAPITULO |

CARACTERIZACAO TERMICA DE MATERIAIS

A metrologia térmica dos materiais tem dois interesses fundamentais: o primeiro,
permitir uma melhor compreensdo fisica dos materiais, e o segundo contribuir na
elaboracdo de projetos de engenharia que envolva adicdo e remocdo de energia térmica.
Neste contexto, este capitulo tem como objetivo situar o problema a ser estudado,
apresentando algumas técnicas e método de determinacéo das propriedades termofisicas de

materiais.
1.1 TECNICAS DE CARACTERIZACAO TERMICA

A analise térmica tem sido empregada historicamente nas areas de pesquisa e
desenvolvimento, entretanto, recentemente tem sido utilizada também em aplicacdes
praticas, tais como: controle de qualidade de producéo, controle de processo e inspecao de
materiais de todas as areas.

A andlise térmica engloba um conjunto de técnicas de investigacdo e controle de
qualidade que possibilita a caracterizacdo térmica dos materiais € a simulacdo em
laboratérios de processos térmicos. Com o uso de equipamentos de analise térmica
submetemos as amostras a determinadas condi¢cbes de temperatura, de atmosfera e
mecénicas, que nos fornecem uma vasta quantidade de informacdes. Estas técnicas
aplicam-se principalmente em amostras poliméricas, organicas, ceramicas, de vidro,
metalicas e inorganicas.

As técnicas mais largamente empregadas sao:
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<  Termogravimetria (TG) = E a técnica na qual a mudanca da massa de uma
substancia € medida em funcdo da temperatura enquanto esta é submetida a uma
programacéo controlada.
Os principais itens medidos nesta técnica incluem: evaporacdo, sublimacéo,

decomposicdo, oxidacdo, reducdo e adsorcao e dessor¢do de gas.

% Andlise Térmica Diferencial (DTA) = E a técnica na qual a diferenca de
temperatura entre uma substancia e um material de referéncia é medida em funcao
da temperatura enquanto a substancia e o material de referéncia sdo submetidos a
uma programacao controlada de temperatura.
O uso principal da DTA é detectar a temperatura inicial dos processos térmicos e
qualitativamente caracteriza-los como endotérmico e exotérmico, reversivel ou
irreversivel, transicdo de primeira ordem ou de segunda ordem, etc. este tipo de
informacdo, bem como sua dependéncia em relacdo a uma atmosfera especifica, faz

esse método particularmente valioso na determinacdo de diagramas de fase.

%+ Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) - foi desenvolvida com o intuito
de evitar as dificuldades encontradas no DTA ou compensa-las, criando um
equipamento capaz de quantificar a energia envolvida nas reacoes.

A técnica de DSC pode ser usada para investigar propriedades térmicas de uma
variedade de materiais, sendo empregada para caracterizar materiais organicos,
inorganicos, bioldgicos, poliméricos, etc.

¢ Andlise Termo-mecanica (TMA) - é uma técnica para avaliacdo das mudancas

dimensionais de materiais em funcdo da temperatura, tempo ou forca.

Essa andlise permite a determinacdo rapida de caracteristicas intrinsecas do

polimero constituinte da amostra, como por exemplo, a temperatura de transi¢cdo

vitrea (T,), a temperatura de escoamento (Tr) e o coeficiente de expansdo térmica

linear.

% Analise Dilatométrica (DIL) = é a técnica na qual a mudancga nas dimensdes de
uma amostra é medida em funcdo da temperatura enquanto essa é submetida a uma

programagéo controlada.
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As principais aplicagdes da DIL séo: coeficientes de expansdo térmica, densidades,

diagramas de fase, expanséo térmica linear, expansdo térmica volumétrica.

% Andlise Dinamo-Mecéanica (DMA) - é um método termo-analitico desenvolvido
para a caracterizacdo do comportamento mecéanico de um material quando este é
submetido a forgas dindmicas (frequéncia — carga oscilante) a um programa
controlado de temperatura.

Propriedades visco-elasticas de liquidos, comportamento de endurecimento e
amolecimento de polimeros, transi¢Bes vitreas, transicdes de segunda ordem em
geral e caracterizacdo de ligacGes cruzadas em cadeias poliméricas podem ser

caracterizadas por este método termo-analitico.

% TPP — (Laser/Light Flash Analysis) (LFA) - é uma das técnicas mais utilizadas
para a caracterizacdo da difusividade térmica para uma enorme gama de materiais,

incluindo materiais liquidos e pastosos.

O detalhamento dessas técnicas de caracterizacdo térmica citadas acima pode ser
encontrado com facilidades na literatura.

1.2 PROPRIEDADES TERMOFISICAS DE MATERIAIS

A solucdo de problemas direto de transferéncia de calor e massa depende da
disponibilidade de propriedades intrinsecas dos materiais envolvidos, em particular das
propriedades termofisicas. A determinacdo de perfil de temperatura em dominio fisico,
perfil de velocidade de um fluido em movimento, estimativas de taxas de transferéncia de
calor sé podem ser realizadas a partir do conhecimento de valores de massa especifica,
difusividade térmica, calor especifico e condutividade térmica da matéria.

Informacgdes sobre as propriedades termofisicas sdo importantes em sistemas
industriais onde se aplicam processos de aquecimento, resfriamento e estocagem sob
temperatura controlada. Nestes processos as caracteristicas dos materiais entram como
dados no dimensionamento de sistemas de aquecimento, resfriamento e manutencdo da

temperatura. Os dados caracteristicos de cada material também permitem prever as
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relacfes tempo-temperatura necessaria para atingir a temperatura desejada no processo de
transferéncia de calor (VIANA,2010).

As propriedades termofisicas incluem duas categorias distintas: propriedades de
transporte e propriedades termodinamicas. As propriedades de transporte sdo mais

dificeis de serem medidas que as propriedades termodinamicas.

e Propriedades de transporte ->condutividade térmica, viscosidade
cinematica;

e Propriedades termodindmicas - massa especifica, calor especifico.

A massa especifica € uma propriedade termodinamica e é dada pela relacdo entre
a massa do produto e o seu volume. Esse parametro expressa a quantidade de matéria por
unidade de volume e serve de parametro na caracteriza¢ao de um produto.

Dados sobre essa propriedade sdo também necessarios para projetar e avaliar
equipamentos como evaporadores, bombas, filtros e misturadores e servem, ainda, como
indice de qualidade do produto final (ALVARO e ROMERO, 1989).

O calor especifico é entendido como a quantidade de calor necessaria para alterar
a temperatura de uma unidade de massa, sendo, portanto, fundamental para se determinar a
quantidade de energia a ser adicionada ou removida nos processos de aquecimento e
resfriamento.

A condutividade térmica é uma propriedade de transporte, depende
principalmente da composi¢do do produto e representa a capacidade para conduzir calor
pelo processo de difusdo (INCROPERA e DEWITT, 2003) e sua dependéncia com o
conteddo de agua é uma das mais importantes propriedades de transporte requeridas para
modelar processos em que massa e energia sao trocados (PINHEIRO, 2004).

A difusividade térmica é definida como a relacdo entre a condutividade térmica e
a capacidade térmica (Equagdo 1.1), em termos fisicos, fornece uma medida de como a
temperatura pode variar quando um material € submetido a uma situacdo de aquecimento
ou resfriamento (LEWIS, 1993). Ela é ainda descrita como a razdo entre a habilidade em
transferir calor e a capacidade de armazenar calor. Portanto, esta propriedade é de
fundamental importancia para o projeto de equipamentos e para o calculo do

processamento térmico.
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a=—5_ (1.1)
PC,
1.2.1 Medicao das Propriedades Termofisicas de Materiais

A determinacdo das propriedades termofisicas € muito importante para o
desenvolvimento de instrumentacdo e planejamento de tratamento térmico. Segundo
MOURA et al., (2003) o dimensionamento dos equipamentos utilizados no processamento
de alimentos, principalmente os pasteurizadores e outros que requerem bombeamento do
produto, exigem dados precisos das propriedades térmicas dos produtos e de como essas
propriedades se comportam durante o processo, em funcdo da temperatura. Eles ressaltam
também que a falta conhecimento de algumas dessas propriedades, e de como elas se
comportam diante de variagbes de temperatura, pode levar a um processamento
inadequado do produto, gerando prejuizos.

As propriedades térmicas sdo bem definidas para materiais ndo bioldgicos, mas sdo
escassas as informacgfes das mesmas para alimentos. Estas propriedades sdo de grande
importancia para se determinar, entre outras, a taxa de transferéncia de calor dentro do
proprio alimento (SINGH e HELDMAN, 1998), possibilitando a otimizagdo do processo
uma vez que o correto dimensionamento das instalacdes, bem como as cargas energeéticas,
depende da natureza termofisica do produto a ser utilizado.

O método mais conhecido para se determinar a densidade ou massa especifica de
um material é o0 método picnométrico. Na determinacdo da densidade de um sélido ou de
um liquido utilizando um picndmetro realiza-se trés pesagens que tem por objetivos
determinar a massa do sélido ou do liquido e a massa de igual volume de agua. A
densidade do s6lido ou do liquido € a razdo entre essas duas massas.

A densidade é obtida a temperatura ambiente, a qual a densidade da dgua nao €
igual a unidade. Portanto, é necessario corrigir esse valor, utilizando os valores de
densidade da &gua encontrados em tabelas de densidade em funcdo da temperatura.

KAZARIAN & HALL (1965) tem reconhecido a dificuldade de se medir o calor
especifico de materiais biologicos, devido ao contetdo de umidade do material e ao calor
de absorcdo. Devido a estas dificuldades, poucos valores dessa propriedade estéo
disponiveis na literatura. A maioria dos métodos que tém sido utilizados na literatura para

determinar o calor especifico de produtos agricolas, baseiam-se no equilibrio térmico
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estabelecido entre um primeiro corpo, que se pretende determinar o calor especifico, e um
segundo corpo de calor especifico conhecido. Dentre os métodos reportados na literatura o
mais moderno é usualmente conhecido como DSC (Differencial Scanning Calorimetry) ou
calorimetro diferencial de varredura, porém o método mais utilizado para a determinacgéo
dessa propriedade € o método do calorimetro de mistura (KAZARIAN & HALL, 1965;
HWANG & HOYAKAWA, 1979; VALENTAS et al., 1997 e MOHSENIN 1980).

Este método consiste em utilizar um recipiente isolado de capacidade calorifica
conhecida, com um liquido inerte. O calculo do calor especifico é feito através de um

balango global de massa em um sistema isolado termicamente, (Equacdo 1.2)
Calor perdido pela amostra = calor ganho pela agua + calor ganho pelo calorimetro.
Cpa'\/I A(TA _TE ): prMw(TE _Tw)"' Cpc'\/I c (TE _Tw) (1-2)

Onde:

Cpa € 0 calor especifico da amostra (kJ.kg™*°C™),
Ma é a massa da amostra(g),

Ta € a temperatura inicial da amostra (°C),

Te € a temperatura de Equilibrio (°C),

Cpow € 0 calor especifico da dgua (kJ.kg™°C™),

M,, é a massa da agua (g),

Tw € a temperatura inicial da agua (°C),

Cyc € 0 calor especifico do calorimetro (kJ.kg™°C™),
M. é a massa do calorimetro (g).

Segundo CARBONERA et al., (2003) a determinacdo experimental da
difusividade térmica de alimentos tem sido realizada classicamente através de trés
métodos:

e A partir da determinacdo experimental dos valores de k, p e Cp para a
amostra em questao, tendo em vista que: o= «/pCp;

e Através da utilizacdo de uma fonte linear de calor com um termopar auxiliar
para a determinacdo simultdnea da condutividade e da difusividade

térmicas;
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e Através da utilizacdo do histdrico de temperatura de um ponto no interior de

uma amostra durante um processo de aquecimento ou de resfriamento.

Existem duas categorias de medicdo da condutividade térmica e varias técnicas
experimentais tém sido desenvolvidas para cada categoria:
e Métodos de estado estacionario, como o método da placa quente, 0 método
do cilindro concéntrico e o método da esfera concéntrica;
e Meétodos de estados transientes, como o método de Fitch, o método da fonte

de calor linear e 0 método da sonda térmica.

Os primeiros sdo mais faceis de serem realizados, entretanto, demandam
relativamente grande gquantidade de tempo para que seja atingido o regime estacionario
para a realizacdo da analise (MOURA, 2003). Em regime estacionario, duas medicGes de
temperatura dentro da amostra séo suficientes para determinar sua condutividade térmica
através da lei de Fourier e do conhecimento do fluxo de calor gerado pela fonte de calor.
Esta técnica apresenta duas dificuldades praticas basicas. A primeira é levar em
consideracdo a resisténcia de contato entre a superficie da amostra e a superficie das
armaduras. A segunda consiste na avaliacdo das perdas por convecc¢do e/ou radiagéo,
principalmente quando a diferenca de temperatura entre o instrumento e o ambiente
externo é elevada. Alem disso, estes métodos restringem-se unicamente a medicdo da
condutividade térmica do material (OLIVEIRA, 2010).

As metodologias baseadas no estado transiente, apesar de serem mais dificeis de
serem realizadas, sdo mais adequadas para alimentos, pois as medicdes sdo realizadas em
poucos minutos, evitando, assim, alteracGes na amostra em consequéncia de sua atividade
microbioldgica e ou quimica, ja que estes materiais sao de natureza biologica (FONTANA
et al. 1999). Este método de medida baseia-se na aquisi¢do de perfis de temperatura ao
longo de um tempo predefinido (MOHSENIN, 1980). Além do tempo de analise requerido,
ser muito menor do que no regime estacionario, o que favorece a utilizacdo do método
como de rotina, as metodologias para regimes transientes possuem também a vantagem de
poderem ser utilizadas para determinar outras propriedades termofisicas, como a
difusividade e capacidade térmica volumétrica (VAN GELDER, 1998).
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1.2.2. Modelos Preditivos

As propriedades termofisicas sao propriedades dependentes da composicdo quimica
do material e da condicdo de processamento, principalmente umidade e temperatura.
Entretanto, poucos dados sobre estas propriedades sdo registrados na literatura, sendo
comum a utilizacdo de varias correlacbes existentes para estimar tais propriedades
(OLIVEIRA et al., 2001).

Métodos empiricos de determinacdo das principais propriedades térmicas de
materiais tém sido empregados e um grande nimero de dados para produtos alimenticios
foi determinado por meio de equacdes. Estas expressdes apresentam sérios inconvenientes,
ja que existem variagbes na composicdo quimica, estrutura interna e outros fatores que
podem afetar as propriedades térmicas dos produtos e que ndo sdo computados.

O conhecimento das propriedades termofisicas: densidade, calor especifico,
condutividade e difusividade térmica, é de grande importancia, para o dimensionamento de
equipamentos utilizados para o controle dos processos que envolvem transferéncia de
calor. Devido a heterogeneidade da composicdo dos materiais biologicos, a modelagem e
otimizagdo dos processos, dependem de parametros como: teor de umidade, estrutura do
produto e faixa de temperatura utilizada, que podem variar durante o processo. Os valores
experimentais de propriedades termofisicas de frutas e hortalicas podem ser determinados
por diversos métodos, variando 0s seguintes parametros: temperatura, concentracdo de
solidos sollveis e umidade. Uma grande quantidade desses dados encontra-se publicada na
literatura nacional e internacional, porém ainda dispersos, ndo disponiveis em um banco de
dados que agrupe os valores das propriedades por tipo de produto, método e faixa de
temperatura utilizada, erro ou desvio padrdo, equacdes, dentre outras informacdes. Para
alguns produtos esses dados sdo inexistentes, impondo a necessidade de assumir, como
referéncia, valores das propriedades de outros considerados semelhantes, mas que podem
provocar erros consideraveis de dimensionamento de equipamentos e de processos
(MATTQOS, 2007).

A seguir serdo apresentadas tabelas contendo algumas das diversas correlacfes
existentes na literatura para estimar as principais propriedades termofisicas (massa

especifica, calor especifico, condutividade térmica e difusividade térmica).
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Tabela 1.1: Equacdes para predicdo da massa especifica de produtos alimenticios

Referéncia | Equacéo Produto
Alvarado e Polpa e
Romero, | p=1002+4,61-B-0,460-T +7,001-103.T2-9175-10°-T|  suco de
(1989) frutas
Constenla Sucos
_ Pw
etal.. P= 0.992417 —37391.102-B clarificados
(1989) de macd
Renaud Produtos
(1990) p=1355,4-051840-T alimentares
Ramos e Suco de
Ibarz, p» =1006,56-0,5155-T +4,1951- B +0,0135- B? péssego
(1998)
Zuritz et Suco
al., (2005) | »=1,0462x10° +1,9630x107*T,,, +3,8568B +1,1973 clarificado
de uva
Onde:

p — massa especifica (kg/m®);

pw — Massa especifica da agua (kg/m®);

T — temperatura (°C), e

B — Concentracéo (°Brix).
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Tabela 1.2: Equacdes para predicdo do calor especifico de produtos alimenticios

Referéncia Equacdo Produto
Lamb, Produtos
C,=1465+2,721-X . ..
(1976) P W alimenticios
Siebel, Produtos
(1982) Cp =0837+3349- Xy alimenticios
Manohar
: Suco de
etal., Cp, =418+ (6,839 107 T - 0,0503)8 _
tamarindo
(1991)
Watson
citado por 5 3 6 Sucos e
C, =41253-0,024804-B+6,7-107°T-B+18691-10°T -9,271-10°T
Peacock, xaropes
(1995)
Onde:
Cp — calor especifico (kJ/kg°C);

Xw — fracdo massica da dgua (adimensional);

T — temperatura (K),

S — sélidos solaveis (%) e

B — Concentracgéo (°Brix).
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Tabela 1.3: EquacGes para predi¢do da condutividade térmica de produtos alimenticios

Referéncia Equacdo Produto
Suco de
Riedel, ) .| frutas, leite e
x =(326,58+1,0412-T —0,0033-T2)- (0,46 + 054X, )-1,73-10"
(1969) solucéo de
acucar
Choi e K:KWXW+KSXS
Okos, x,, = 0,5747 +0,001723T —0,000006722T 2 Suco de
tomate
(1983) x, = 0,5998 +0,001593T +0,00000163T 2
Constenla Suco
etal., x=0,27928-35722-10°B +11357-10°T clarificado
(1989) de maca
Renaud, Produtos
0,303+1,20x107°-T —2,72x107° - T? o
(1990) alimenticios
Onde:

k — condutividade térmica (W/m°C);

kw — condutividade térmica da dgua (W/m°C);

ks — condutividade térmica dos so6lidos (W/m°C);

Xw — fracdo méssica da dgua (adimensional);

X, — fracdo massica dos sélidos (adimensional);

B — Concentracgéo (°Brix);

T — temperatura (°C).
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Tabela 1.4: Equaces para predicdo da difusividade térmica de produtos alimenticios

Referéncia Equacao Produto
_ Alimentos
Riedel, (1969) a =0,088-10° +(a, —0,088-10°°)- X,
em geral
o = (0,057363X,, +0,000288T 10° Alimentos

Martens, (1982) Tem K em geral

a=oa,X,+aX,

_ a,, = (0,1363+0,0004875T —0,000001632T2)-10° |  Suco de
Choi e Okos, (1983)

o, =(0,009508 + 0,000234T +0,000001761T 2)-10°¢| ~ fomate
3 = Produtos
Renaud, (1990) a =(142-0,206X , +1,05x10°°T )-10 _
alimentares
i Suco de
Telis-Romero, (1996) | o ~7,9683-10°* +59830-10°* - X,, +002510-10°T | .

Onde:

o — difusividade térmica (m%/s);

o — difusividade térmica da agua (m?/s);

os — difusividade térmica dos sélidos (m%/s);

Xw — fracdo méssica da agua (adimensional);

X — fracdo massica dos sélidos (adimensional);

Xgq — conteudo de geléia ou de polpa (adimensional);

T — temperatura (°C).

Essas correlagbes séo usadas por muitos autores para a predicdo das propriedades
termofisicas de produtos alimenticios, tais como: polpa de graviola (JARAMILLO-
FLORES e HERNANDEZ-SANCHES, 2000), polpa de acai (PEREIRA et al., 2002),
polpa de umbu (LIMA et al., 2003), polpa de cupuacu (ARAUJO et al., 2004) e manga

espada (JUNIOR et al, 2007a,b).
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CAPITULO 11

METODO FLASH

Este capitulo descreve um método de pulso utilizado para medir a difusividade
térmica dos materiais, denominado Método FLASH. E apresentado os elementos
construtivos de um equipamento para realizacdo de uma experiéncia cujo objetivo
principal € registrar a elevacdo da temperatura da face oposta a perturbacdo térmica, assim
como, os modelos matematicos que representam o balanco de energia e fornecem a
elevacdo da temperatura tedrica de um corpo de prova durante uma experiéncia de

estimacdo da difusividade térmica através do Método Flash.

2.1- PRINCIPIOS DO METODO FLASH

PARKER (1961) e colaboradores publicaram um trabalho pioneiro no
desenvolvimento de métodos para identificacdo da difusividade térmica de materiais
solidos. Esse método consiste em submeter uma amostra cilindrica, de pequenas
dimensGes, de um material a um pulso de energia de alta intensidade e curta duracdo. A
energia do pulso € absorvida em uma face da amostra e 0 aumento de temperatura é

medida na face oposta, conforme ilustrado na Fig. 2.1.
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Figura 2.1: Esquema de aquecimento da parte anterior da amostra e registro do

sinal que representa a elevacao da temperatura na face posterior.

O valor da difusividade térmica foi calculado por PARKER et al. (1961) em funcéo
da espessura da amostra (L) e do tempo necessario para a face oposta alcancar 50% do
valor maximo da temperatura (tp5). Esse aumento de temperatura deve ser pequeno, para
que a hipotese de propriedades constantes seja valida. O calor especifico também pode ser
calculado como uma extensdo desse método, embora ele ndo tenha sido desenvolvido
especificamente com esta finalidade. Para se determinar a difusividade térmica em uma
faixa de temperatura, deve-se realizar 0 teste em cada temperatura correspondente. As

principais vantagens desse método s&o:

Geometria simples e pequenas dimensdes do corpo de prova;
Rapidez das medidas;

Larga faixa de difusividade térmica (107 a 10° m?/s);
Grande faixa de temperatura (75 a 2800 K);

YV V V VY

Devido a sua versatilidade e precisdo, o Método Flash se tornou um padrdo ASTM
(ASTM 1461-01, 2001). Os elementos construtivos basicos de um equipamento para medir

a difusividade térmica baseado nesse método séo:

» Fonte de energia;

» Suporte da amostra;
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» Forno ou outro elemento aquecedor;
» Detector de temperatura;

» Sistema de aquisicdo de dados.

A fonte de energia pode ser um laser, uma lampada de flash, uma lampada de
Xendnio ou qualquer mecanismo capaz de gerar um pulso de curta duragdo com grande
densidade de energia. A duracdo do pulso de energia deve ocorrer em tempo menor que
2% do tempo necessario para a face oposta atingir 50% de sua temperatura maxima. O
pulso deve incidir uniformemente na superficie da amostra (ASTM 1461-01, 2001). Os
lasers mais usados sdo o rubi, Nd: Vidro, e Nd: YAG (proximo do infravermelho). A
lampada de Xendnio é uma alternativa de baixo custo e pequena manutencdo em relacédo ao
laser. Um forno é necessario para testes realizados acima da temperatura ambiente, onde
deve haver uma janela transparente ao pulso de energia. Na parte superior do forno deve
existir outra janela, se for utilizado um detector Optico de temperatura. Em tais casos, o
detector Optico deve ser protegido da exposicao direta do pulso de energia com o uso de
filtros. O forno pode ser horizontal ou vertical. O suporte da amostra devera ser construido
de forma a minimizar trocas térmicas com o corpo de prova. O suporte da amostra pode
alojar uma ou mais amostras de uma vez, sendo a Ultima op¢do melhor, pois gera uma
grande economia de tempo entre um teste e outro. (ASTM 1461-01, 2001).

O detector de temperatura pode ser um termopar, detector de infravermelho,
pirdmetro dptico ou qualquer outro componente capaz de prover uma saida elétrica linear,
proporcional a um pequeno aumento de temperatura, assim como devera ser capaz de
detectar uma mudanca de 0.05 K sobre a temperatura inicial da amostra. O detector e o
amplificador de sinal devem ter um tempo de resposta menor que 2% do valor de tos (i.e.,
tresposta < 0.02 tos) (ASTM E-1461-01, 2001). Atualmente, o método Flash ndo usa mais
termopar para a medida de temperatura por causa de sua resposta lenta, seu carater
intrusivo e efeito de aleta. Detectores de infravermelho se tornaram seguros e com exatidao
suficientes para as pequenas varia¢Oes de temperatura e a curta duragdo do Método Flash.
Um diagrama esquematico dos componentes do equipamento FLASH pode ser visto na

Figura 2.2, a sequir:
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Figura 2.2 — Diagrama de obtencdo do resultado através do Método Flash

O Método Flash é um método primério para a identificacdo da difusividade térmica
de materiais homogéneos e de uma Unica camada, por isso, ndo requer calibracdo. Porém, a
execucdo do teste estd sujeita a erros sistematicos e randémicos. Dessa maneira, é
importante verificar o desempenho do aparato para estabelecer a influéncia destes erros nas
medidas. Isto pode ser feito testando uma ou varias amostras de materiais com difusividade
térmica conhecida. Apesar de ndo haver nenhum Material Padrdo (Standard Reference
Material - SRM) disponivel para a difusividade térmica, uma grande quantidade de dados
esta disponivel na literatura para varios materiais de referéncia. Entre eles podemos citar o
Grafite POCO, Pyrex, Alumina, Pyroceram entre outros (ASTM E-1461-01, 2001).

O Método Flash também pode ser usado para a determinagdo do calor especifico,
comparando-se a curva do aumento de temperatura do material testado com a de um
material de referéncia (PARKER et al., 1961). Entretanto, deve-se tomar cuidado ao
realizar o célculo do calor especifico, pois como o método depende de um material de
referéncia, nem sempre se consegue garantir rigorosamente a mesma condicdo de pulso
para as duas experiéncias (no material analisado e no material de referéncia) (ASTM E -
1461-01, 2001). No teste de difusividade térmica, a quantidade de energia absorvida pela
amostra s6 é necessaria para gerar um sinal suficiente para 0 aumento da temperatura da
face oposta a qual o pulso de energia incidiu (PARKER et al., 1961). Entretanto, a energia
absorvida deve ser conhecida, controlavel e com repetibilidade para a identificacdo do

calor especifico. Neste caso, 0 aumento da temperatura do material de referéncia é usado
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para se determinar (ou calibrar) a energia absorvida. Existem varias condi¢Ges que devem

ser satisfeitas para este processo ser valido (ASTM E-1461-01, 2001), como:

» A fonte de energia deve ser capaz de reproduzir o pulso com as mesmas
condigdes, tanto para o corpo de prova como para o material de referéncia;

» O detector deve manter sua sensibilidade durante o teste realizado no material de
referéncia e no corpo de prova;

» O material de referéncia deve ter tamanho semelhante ao corpo de prova;

» O corpo de prova e o material de referéncia devem ser cobertos com uma camada
de grafite uniforme e fina, para assegurar que a emissividade das duas seja a
mesma;

» O material de referéncia e o corpo de prova devem ser homogéneos, isotropicos e
com uma Unica camada;

» A amostra de referéncia e o corpo de prova devem ser testados na mesma
temperatura e no mesmo ambiente. Preferivelmente, o teste deve ser feito com o
material de referéncia e o corpo de prova lado a lado, e com um pequeno
intervalo de tempo entre eles;

» A verificacdo do processo podera ser feita usando a amostra de referéncia como
desconhecida e a desconhecida como referéncia;

» O mesmo teste deve ser executado com trés espessuras diferentes, para se obter
uma medida com pequena incerteza.

Apos a determinacdo da difusividade térmica e do calor especifico, a condutividade
térmica pode ser calculada a partir da definicdo da difusividade térmica. Para isso, €
necessario medir a massa e volume corpo de prova (ASTM E-1461-01, 2001).

Para obter a difusividade térmica a partir do tempo necessario para a temperatura da
superficie posterior alcangar 50% de seu valor de maximo, PARKER et al. (1961) usaram
um modelo de conducdo de calor unidimensional, desprezando perdas de calor e
assumindo que a energia é absorvida instantaneamente em uma pequena profundidade do
corpo de prova. Para que a formulagdo matematica se aproximasse das condicdes fisicas
reais do experimento, onde as perdas ndo podem ser desprezadas e com uma duragédo de
pulso finita, outros autores propuseram modelos matematicos mais complexos para 0
problema de conducdo de calor no corpo de prova. (COWAN, 1961 e 1963; CAPE e
LEHMAN, 1963; e CLARK e TAYLOR, 1975) e para transferéncia acoplada condug&o-
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radiagdo no corpo de prova foram propostos para materiais semitransparentes (SILVA
1997, MEHLING et al., 1998; LAZARD et al., 2004; REMY e DEGIOVANNI, 2005).

2.2 MODELOS MATEMATICOS

Os modelos mateméticos sdo fundamentais para a precisdo da estimagdo da
difusividade térmica através do método Flash. De fato, a equacédo da energia e as condic¢des
iniciais e de contornos devem ser fisicamente realista no que concerne as condigdes
experimentais. Neste contexto, o perfil de temperatura da face oposta a perturbacdo deve
ser fisicamente consistente com a montagem experimental por que sera usado no ajuste das
curvas experimental e tedrica. A seguir, sdo descritos alguns modelos que contemplam
modificacdes na proposta original de PARKER. Esses modelos tém como objetivo
principal fazer com que a temperatura transiente teorica represente a situacéo fisica de uma

experiéncia Flash.

2.2.1 O Modelo de Parker et. al. (1961)

PARKER et. al. (1961) desenvolveram o primeiro modelo matematico para
identificacdo da difusividade térmica com o Método de Flash. Considerando-se a
distribuicdo inicial de temperatura no sélido de espessura L como T(x,0), a distribuicdo de

temperatura em qualquer instante de tempo pode ser descrita como:

T(x1) :%fT(x,O)dH%iexp(—“? ZatJCOS( ”ZXJTT(X,O) cos(%}dx @.1)

onde a é a difusividade térmica. Os autores consideraram que um pulso de energia Q é
instantaneamente e uniformemente absorvido (largura do pulso nula) em uma camada fina
(g) do corpo de prova em x=0, e que as propriedades termofisicas eram constantes com o
pequeno aumento de temperatura. Além disso, também assumiram que a conducéo de calor
no corpo de prova era unidimensional, e que as perdas de calor poderiam ser desprezadas.

Sob estas condices, a distribuicéo inicial de temperatura pode ser dada por:
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(2.2)

Com esta condicao inicial, a temperatura na face posterior (x = L) do sélido para

qualquer instante de tempo pode ser descrita como segue:

Q N n , ,at
T(Lt)= {1+ 2> (-1 exp(—n 7 —ﬂ
pCpL =l L (2,3)

A Eq. (2.3) pode ser escrita na forma adimensional, usando-se 0s seguintes parametros:

O=T(L /T, 2.4

r=at/’? (2.5)

onde T, é a temperatura maxima na superficie traseira [Tm :T(L,t — (00)) . Substituindo

Egs. (2.4) e (2.5) na Eq.(2.3), obtemos:

O(r) =1+ 2> (1) exp(—n’z’r)
2.6)

A Fig. 2.3 mostra a variacdo da temperatura adimensional ® como uma funcéo de
T, a partir da Eq.(2.6). De acordo com Parker et al. (1961), a difusividade térmica pode ser
determinada pela Eq.(2.6) e Fig. 2.3, no ponto onde a temperatura adimensional e é igual
a 0.5. Neste ponto, o tempo adimensional t é igual a 0.1388, e a partir da Eq.(2.7), obtemos
aEq. 2.8:

a=—- (2.7)

a=0.1388L° /t,, (2.8)
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onde t,; € 0 tempo necessario para que a temperatura da superficie posterior do corpo de
prova alcance a metade da temperatura maxima. Entdo, a difusividade térmica a pode ser
determinada diretamente pela EQ.(2.8), medindo-se o tempo onde a temperatura
adimensional © ¢ igual a 0.5 (t,s). E importante observar que nio é necessario conhecer a
quantidade de energia absorvida no corpo de prova para se determinar a difusividade
térmica com este modelo, que sé depende da forma da curva temperatura versus tempo

(Fig. 2.3) e da espessura do corpo de prova.
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Figura 2.3 - Medida da difusividade térmica, de acordo com PARKER et al. (1961).

PARKER et. al. (1961) compararam os dados obtidos da Eq.(2.8) com outros
valores disponiveis na época, obtendo uma boa concordéncia e desvios na ordem de + 5%.
Entretanto este modelo é limitado, pois despreza as perdas de calor, e o pulso de energia é
considerado instantaneo. Os efeitos da duracdo finita do pulso s@o mais evidentes durante
testes em amostras finas de materiais com difusividade térmica alta. Esse efeito retarda o
tempo de aumento da temperatura da face posterior.

Os efeitos de perda de calor sdo mais significativos em amostras espessas em
temperaturas altas. Esse efeito faz com que a amostra ndo atinja sua temperatura maxima, e
faz com que apds atingir seu maximo ocorra um resfriamento devido as perdas convectivas

nas faces.



41

2.2.2 O Modelo de Cowan (1961 e 1963)

O primeiro artigo que levou em conta as perdas de calor no Método Flash foi
publicado antes do trabalho de PARKER et al. (1961). Em julho de 1961, COWAN (1961)
publicou um artigo propondo um novo método (o qual ndo denominou Método Flash) para
a identificacdo da difusividade térmica. O método de COWAN (1961) era idéntico ao
Método Flash proposto por PARKER et al. (1961). Entretanto, o artigo de COWAN (1961)
foi submetido para publicacdo no dia 03 de janeiro de 1961, enquanto PARKER et al.
(1961) submeteram o artigo para publicagdo no dia 29 de setembro de 1960. Enquanto o
foco de COWAN (1961) estava no modelo matematico e nos aspectos tedricos para a
identificacdo da difusividade térmica usando medidas de amplitude e/ou fase da variacdo
de temperatura da superficie, o foco de PARKER et al. (1961) estava na implementacdo
pratica do Método Flash com um modelo matematico simples, que era apropriado para as
suas condicBes experimentais.

O modelo de COWAN (1961) é unidimensional, considerando absorcao instantanea
do pulso energia na superficie de amostra. As perdas em ambas as superficies da amostra
sdo dependentes da temperatura, como uma condi¢do de contorno radiativa linearizada.
COWAN (1961) considerou o feixe de energia como uma onda quadrada ou como onda
senoidal.

Em 1963, COWAN (1963) usou 0 modelo matematico de 1961 para apontar 0s
efeitos de perda de calor no resultado do teste. Quando existe perda de calor na superficie
do corpo de prova, a curva temperatura versus tempo alcanga seu maximo em uma
temperatura mais baixa, quando comparada com o caso adiabatico. Apdés o maximo, a

temperatura cai devido ao efeito da perda de calor, como ilustrado na Fig. (2.4)
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Figura 2.4 - Efeito da perda de calor na face posterior, de acordo com COWAN (1961 e
1963)

A expressdo para a temperatura de superficie traseira derivada por COWAN (1963)

o) =—2 {exp(—ar)+2i(—1)” exp(_nzﬂzf)}

e (2.9)

onde t esta definido pela Eq.(2.5) e ©(t)=T(L,t)-T,. O parametro adimensional a no

primeiro termo a direita da Eq.(2.9) depende das perdas de calor, e é determinado por:

T LEG_VTVJ ’ %(Z_VTVJ} (2.10)

onde W ¢é o fluxo de calor perdido (W/m?) na superficie em x=0 e x=L, e k é a
condutividade térmica. Se ndo ha nenhuma perda de calor nas superficies, a = 0 e Eq.(2.10)
reduz a Eq.(2.8) do modelo de PARKER et al (1961).

O modelo de COWAN (1961 e 1963) requer o conhecimento do valor de a, pelo
menos aproximadamente, para uma maxima exatiddo. No caso de perdas somente por
radiacdo, uma estimativa aproximada da emissividade € da amostra, pode fornecer a com

exatiddo suficiente:
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a~2.3x10° L+ (T_/T,)*)T /1000)* (/K )} (2.11)

Como a Eq.(2.9) correlaciona ¢ e t como uma fungdo de a, uma aproximacao

alternativa para a difusividade térmica é medir experimentalmente as relagdes:
®(5t0.5)/®(t0.5) ou ®(1Oto.5)/®(to.5) (212)

e entdo achar o valor de t para uma determinada estimativa de perda de calor. Quando néo
ha perda de calor no corpo de prova (a = 0), a temperatura da superficie traseira permanece
constante depois de alcangar seu maximo e a relagdo 0 (5tos)/ 0(to5) ou [0(10ty5)/ O(tos)] Se
torna 2. O tempo adimensional t na Eq.(2.10) entdo se torna 0.1388 como na analise de
PARKER et al. (1961).

CorrecOes usando a parte do resfriamento da curva sdo dificeis sob o ponto de vista
experimental, principalmente pelo fato de ser comum o feixe de laser ndo ser uniforme. Os
efeitos do aquecimento ndo uniforme sdo maiores apds a temperatura atingir seu ponto
méaximo, quando a conducdo dentro da amostra se torna tridimensional. As perdas pelo
suporte da amostra também sdo mais significantes em tempos maiores que aqueles

correspondendo a temperatura maxima.
2.2.3 O Modelo de Cape e Lehman (1963)

Em 1963 CAPE e LEHMAN (1963) apresentaram um modelo bidimensional para o
método Flash, assumindo que a amostra tem uma forma cilindrica com raio ro, e espessura
L. A conducdo de calor na amostra foi considerada axi-simétrica. A energia absorvida pela
amostra, inicialmente & temperatura To, foi considerada como um termo fonte na equagéo
de energia. O termo-fonte é uma fungdo das coordenadas radiais e longitudinais e da
variavel de tempo. As perdas pelas superficies da amostra foram levadas em conta como
um termo de radiacgéo linearizada.

O modelo de CAPE e LEHMAN (1963) é dado por:
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105(rxt) _0°6 105 o'6  d(r,xt) O<x<L 0<r<r t>0 (2.13)
a ot or* ror  ox? k
_‘Z_fﬂ/x(s:o, X=0 O<r<r, t>0 (2.14)
BE)
&H@&—O’ x=L 0<r<r t>0 (2.15)
)
— :O

v r=r 0<x<L t>0 (2.16)
5=0t=0 O<x<L 0<r<np (2.17)
onde:
o(r, xt) =T (r,xx,t)-T, (2.18)

doe, TS

VXI': Y

: K (2.19)

onde, na Eq. (2.19), o é a constante de Stefan-Boltzmann e ¢ é a emissividade da
superficie.

CAPE e LEHMAN (1963) resolveram as Equacdes (2.13) a (2.17) analiticamente
(OZISIK, 1993), assumindo que o fluxo de energia era uniforme na superficie e que era
completamente absorvido em x = 0. Eles apresentaram resultados obtidos com a solugéo
analitica para niveis diferentes de perda de calor e para pulsos na forma de uma funcédo

degrau e de uma variacdo triangular.

2.2.4 O Modelo de Clark e Taylor (1975)

Em 1975, CLARK e TAYLOR (1975) propuseram um procedimento de correcdo
para a identificacdo da difusividade térmica, baseado no modelo matemético de CAPE e
LEHMAN (1975). Porém, ao invés de analisar a parte do resfriamento da curva, como
COWAN (1961 e 1963), o procedimento de CLARK e TAYLOR (1975) estava baseado na
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analise da parte de aquecimento da curva (i.e., antes da temperatura da superficie oposta
alcancar seu maximo). CLARK e TAYLOR (1975) determinaram cinco pontos na escala
de tempo que correspondem a cinco temperaturas adimensionais diferentes 6, medidos na
curva de aumento de temperatura. Esses tempos sdo top, tos, tos, to7 € tos. Eles
desenvolveram uma relacéo tedrica entre o tempo adimensional T e as seguintes relagdes de
tempo:

0,)/0(t;) O(t,)/Ot,) ¢ Ot,)/O,) (2.20)

Os resultados destas relagdes sdo muito proximos, e entdo € calculada a média para

computar um valor com maior exatiddo da difusividade térmica.
2.2.5 O Modelo de Silva (1997)

SILVA (1998) apresentou um modelo matematico para a transferéncia de calor
combinada (conducdo-radiacdo) com aplicacio do método flash para materiais
semitransparentes usando método inverso. O meétodo utiliza o conceito de coeficiente de
sensibilidade aos parametros para determinar a difusividade térmica através do método de
Levemberg-Marquardt. As equacgdes em diferencas finitas foram obtidas pela aproximacéo
volume de controle e o campo de temperatura obtido pelo método de Newton. A parte de
radiacdo foi resolvida pelo método das ordenadas discretas.

As experiéncias foram conduzidas com vidro a base de silica (SUPRASIL) e em
equipamento flash desenvolvido no CETHIL. A equacdo da energia que governa o
acoplamento da conducdo-radiacao e suas respectivas condi¢fes de contornos e iniciais sdo
apresentadas abaixo:

Eﬁ(rﬂj+ﬂ_lv PG OT
ror\ or/) oz% X Aot 0<r<R,0<z<et>0 (2.21)

ondeV.q", é o divergente do fluxo de calor radiativa.

Da forma mais geral as condi¢cdes de limite podem ser obtidas a partir de um

balanco energético sobre as superficies:
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ot
(L-p)a; +H T +HT, =—A— +HT+H T+gn’cT*

oT r
}\‘E = Hl(T_Te) + Qnes

oT .
_kg = HZ(T_Te) + Qet2

oT r
}\‘E = HS(T_Te) + Qrets

E a condicéo inicial:

Ti —Te _ qﬂash
pCpE.

Ti =Te;

z=¢,t>0
z=0,t>0
r=R,t>0

O<z<e t=0

8<Z<e’t:O

(2.22)

(2.23)

(2.24)

(2.25)

(2.26)

(2.27)

Nas Figuras 2.5 e 2.6, podemos observar o termograma tedrico obtido para o caso

unidimensional e a comparacdo dos termogramas tedrico e experimental, obtido pelo

trabalho de SILVA (1997).
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Figura 2.5 - Termograma tedrico da face oposta, caso unidimensional
FONTE: Silva, 1997
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Figura 2.6 — Comparagdo entre o termograma experimental e o termograma tedrico
recalculado com valores de 2 e c,.(Te = 298 K)
FONTE: Silva, 1997
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2.2.6 O Modelo de Mehling et al. (1998)

MEHLING et al. (1998) apresentaram um modelo matematico para materiais semi-
transparentes, ndo absorventes (ndo participativos) e ndo espalhantes.

A determinacdo da difusividade térmica com o Método de Flash geralmente requer
uma camada de grafite para absorver o pulso de energia e para aumentar a emissdo na faixa
infravermelha (para a leitura da variacdo de temperatura da superficie posterior feita com
um detector de infravermelho). Para materiais semitransparentes e finos, o uso de uma
camada reflexiva abaixo da camada de grafite permite o uso de métodos convencionais
para a identificacdo da difusividade térmica, como os descritos acima (MEHLING et al.,
1998). Porém, essa camada reflexiva normalmente é obtida por depoésito de vapor de ouro,
que € um processo caro e demorado (MEHLING et al., 1998). Para evitar o uso da
cobertura de ouro, a transferéncia de calor por radiacdo na amostra precisa ser levada em
conta no modelo matematico usado no método Flash.

MEHLING et al. (1998) desenvolveram um modelo onde a radiacdo é levada em
conta em um meio ndo-participativo. Nesse modelo, além de conducdo de calor na
amostra, uma transferéncia radiativa entre as superficies dianteira e traseira é levada em
conta em uma formulacdo unidimensional. Como o0 meio é considerado ndo participativo, a
transferéncia de calor por radiacdo s6 depende da temperatura nas fronteiras. O modelo
proposto por MEHLING et al. (1998) é dado por:

35(nf) &S
1 0o(x f):(:‘f_ em0<=x<L.t=0

a ot cx’ (2.28)

08 . - _
——+v8(0,8)+vy[8(0.6)—-S(L.1)]=0 emx=0.t=0
o (2.29)

€O LVS(LO)+vH[S(0.)-5(L.H]=0  emx=0,t>0

ox (2.30)

onde & e v estdao definidos através de equacgdes (2.18) e (2.19) respectivamente. O fator n

aparecendo nas equacdes (2.29) e (2.30) levam em conta a localizacdo e a largura das
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regides espectrais totalmente transparentes. A condi¢éo inicial do modelo de MEHLING
(1998) é a mesma usada por PARKER et al. (1961) que considera que o pulso de energia é
instantaneamente absorvido em uma fina camada na superficie irradiada. MEHLING et al.
(1998) mostram que o0 modelo é capaz de capturar o degrau da temperatura de superficie
traseira, resultante da transferéncia de calor radiativa entre as superficies de amostra,

conforme mostra experimentalmente a Fig. 2.7.

Figura 2.7 - Degrau devido a transferéncia de calor radiativa entre as faces
FONTE: Manual do LFA 457 da Netzsch

2.2.7 O Modelo de Lazard et. al. (2004)

Em um recente artigo, LAZARD et. al. (2004) apresentaram um modelo acoplado
para conducdo-radiacdo em uma amostra com um meio absorvente, emissivo e com
espalhamento anisotrépico. Com esse modelo, a maior restricdo do meio ser néo
participativo presente no modelo de MEHLING (1998) foi resolvida.

Resultados experimentais foram apresentados por LAZARD et. al. (2004) para
materiais ndo espalhantes, como o vidro. O uso desse modelo também evita 0 uso da
cobertura de ouro, mas requer a estimagao de dois parametros adicionais.

E uma tarefa muito dificil escolher o melhor modelo para a determinagio da
difusividade térmica. Geralmente técnicas estatisticas (Minimos Quadrados) sdo usadas

para a identificacdo dos pardmetros desconhecidos que aparecem no modelo matematico
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usado para as condic¢Oes experimentais em questdo (BECK e ARNOLD, 1977 e OZISIK e
ORLANDE, 2000).

Dessa maneira, a analise dos residuos (diferenca entre a temperatura medida e a
estimada), assim como 0s parametros estatisticos como o coeficiente de correlacéo,
permite uma avaliacdo qualitativa/quantitativa do melhor modelo para correlacionar os
dados experimentais. Geralmente o modelo mais apropriado para uma determinada
experiéncia € o que apresenta residuos menores e ndo correlacionados, que resulta em um
coeficiente de correlacdo proximo da unidade, conforme ilustrado na Fig.2.5 (BECK e
ARNOLD, 1977).

No presente trabalho, que envolve a identificacdo das propriedades de produtos
alimenticios em géis (geléia de acerola), € usado um reservatdrio especial construido para
as amostras, o qual é descrito no capitulo 5. Neste caso, 0 modelo matematico a ser usado
envolve a formulagdo de uma amostra com 3 (trés) camadas, descrito no capitulo 4. e o
modelo utilizado pelo software de anélise do Micro-Flash LFA 457 foi desenvolvido por
Juergen Hartmann (NETZSCH, 2008) em sua tese de mestrado e foi melhorado pela
NETZSCH.
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CAPITULO III

PROBLEMA INVERSO

Neste capitulo é apresentado o estudo sobre o paradigma referenciado como
Métodos Inversos. A énfase é voltada aos conceitos fundamentais e definicGes necessarias
ao desenvolvimento e entendimento do problema inverso. Em seguida apresenta-se oS

métodos de minimizagdo, em particular, o método de Levenberg-Marquardt.

3.1. INTRODUCAO

A resolucéo da equagéo de calor unidimensional, conhecendo-se as propriedades do
meio, condicdes inicial e de contorno, no intuito de determinar a distribuicdo do perfil
dindmico de temperatura diz respeito a um problema direto. Diz-se que, matematicamente,
tal problema é bem posto, pois possui solugdo, a qual € Unica e dependente dos dados de
entrada (OLIVEIRA, 2010).

Matematicamente, a estimacdo de parametros através dos métodos inversos
pertence a classe dos problemas mal postos por normalmente ndo satisfazerem as
condigdes de existéncia e unicidade da solucdo, além de apresentarem instabilidade no
processo de solugdo. A solucdo deste tipo de problema exige a utilizacdo dos metodos de

regularizacgéo, que transforma problemas mal postos em bem postos.

Os métodos de regularizagdo consistem na determinacdo da solugdo mais suave
compativel com os dados de observacao para certo nivel de ruido. A regularizacdo de um

problema mal posto pode ser obtida através da minimizacdo da norma ordinaria dos
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minimos quadrados, desde que sejam feitas as consideracfes de erros randémicos aditivos,

ndo correlacionados e de distribuicdo normal, com desvio padrdo constante e média zero.

O problema inverso é uma técnica que permite 0 uso eficiente de dados para a
estimacdo de constantes que aparecem nos modelos matematicos e para ajudar na

modelagem de um fendmeno fisico (SILVA, 2010).

BECK & WOODBURY (1998), afirmam que requerimentos bésicos para a solugdo
de problemas inversos sdo medicGes apropriadas e um modelo matematico. Uma faceta
importante no processo geral € o desenvolvimento e melhoria no modelo matematico

empregado.

3.2.- METODOS DIRETOS

Nos métodos de determinacdo dos parametros via método direto, a experiéncia é
projetada para se obter as propriedades desejadas de uma maneira simples e direta. A
experiéncia deve ser de tal modo que a relacéo entre os valores medidos e as propriedades
possa ser escrita como uma expressao matematica que permita expressar as propriedades
diretamente em termos das medidas realizadas. Assim, cada experiéncia permitird o

céalculo de um unico valor do pardmetro.

O ponto importante em problemas diretos é que variaveis como: a temperatura, a
umidade, a velocidade ou outra variavel dependente sdo quantidades de interesse e sera

computada como funcéo do tempo e/ou posicéo.

Em notacdo matricial, o problema direto pode ser expresso como:

[AllU]=1y] (3.1)

Onde [A] é a matriz quadrada (nxn) dos coeficientes, [U] e [y] sdo matrizes
coluna, conhecidas como vetor solucdo e vetor das constantes, respectivamente. Nas
aplicacbes de engenharia, o vetor [y] contém a perturbacdo na qual o sistema fisico esta

submetido, ou uma funcéo que define o seu comportamento.
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Os meétodos diretos possuem algumas desvantagens, como custos altos e

impossibilidade de estimar simultaneamente varios parametros.

3.3. - METODOS INVERSOS

Nos problemas inversos a variavel dependente (temperatura, umidade, velocidade)
pode ser medida em tempos discretos ou posicdes discretas, mas alguns parametros basicos
(tais como condutividade térmica, difusividade efetiva) ou funcdes (condic¢des de contorno,

condic&o inicial, etc.) podem ser desconhecidas.

Assim, a solugdo da Equacdo 3.1, é obtida pela pré-multiplicacdo de ambos os lados

pela inversa de [A] e a solucdo é:

U]=[AI"[Y] (3.2)

Nesse caso, a perturbacdo no sistema é bem conhecida e o objetivo é a

determinacéo da resposta do sistema fisico a essa perturbacao.

Os problemas inversos sdo mais ambiciosos que os diretos porque tém os seguintes
objetivos: Estimar o maior nimero de pardmetros possiveis a partir de uma Unica
experiéncia; combinar varias experiéncias para estimar 0s mesmos parametros e determinar
os limites de confianca (SILVA, 2010).

3.3.1 Método de Estimacdo de Parametros

Os métodos de estimacdo de pardmetros consistem em diversas técnicas de
aproximagdo, que contemplam a existéncia de erros entre dados obtidos
experimentalmente e modelos tedricos a serem ajustados.

A maioria dos procedimentos de estimacdo de parametros envolve um critério,
composto de uma ou duas fungdes objetivas que estdo sendo extremizadas. Existem muitos

métodos para a minimizacdo ou maximizagdo de uma funcéo nédo linear (métodos diretos,
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métodos simplex e métodos gradientes). A escolha depende do numero de parametros a ser
estimado e até certo ponto da estrutura do critério.

Para os problemas lineares, 0 método de Gauss € o mais recomendado. Para 0s
problemas ndo lineares, modificacbes do método de Gauss, tal qual o metodo de
Levemberg-Marquardt € recomendado (MENDONCA,2003). A maioria destes métodos

esta disponivel em biblioteca computacional (PRESS et al., 1992).
3.3.2 Método de Gauss

O Método de Gauss admite como critério de aproximacdo a Equacdo (3.3) que é
uma funcdo quadratica composta por uma ou duas funcBes objetivas mais uma

aproximacdo Bayesiana.

s(B)=IY —n(B WY —n(B)]+[u— BT U[u— ] (3.3)

Onde Y é a matriz que corresponde aos valores medidos, n(B) a matriz dos valores
calculados, B=Pi1, P2,..., Pp 0 vetor dos p pardmetros desconhecidos, p o vetor dos
parametros conhecidos a priori, e W e U sdo matrizes de pondera¢do com dimensdes (n X
n) e (p X p), respectivamente.

O ajuste € realizado com a escolha de um critério para as matrizes de ponderacao
We U.

A escolha dos critérios a serem usados depende da linearidade dos parametros. Se
forem lineares, tém-se os seguintes métodos:

Meétodo dos Minimos Quadrados Ordinario (OLS): W =1 e U = 0. Este método
é utilizado quando alguns dados sobre os erros de medida ndo estdo disponiveis. Porém ele
ndo é apropriado quando o0s erros apresentados sdo significativos.

Meétodo dos Minimos Ponderados: U = 0. Este método permite dar importancia as
medidas supostas mais precisas.

Método da Méaxima Probabilidade (ML): W = ¥, que é a matriz covarianca dos
erros de medidas e U = 0. Normalmente, ¢ dificil de determinar a covarianga de todos 0s

erros de medida, mas é possivel determinar as suas variangas. Se as variangas ndo sédo
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constantes entdo o método ML d& um peso maior para as medidas que tém as variangas
menores.

Método da Méaxima Posteriori (MAP): W =¥ U =V" onde V' =cov (n) éa
matriz covarianga dos parametros a priori. Este critério aproveita as informacdes existentes
sobre os parametros pesquisados para melhorar a precisdo da estimacao.

Se 0s dados séo ndo lineares, neste caso o critério pode apresentar varios minimos
locais e a unicidade da solucéo ndo é assegurada.

As técnicas de pesquisa do minimo global consistem em propor um critério de
minimizacdo como, por exemplo, o Método Direto, Métodos Simplex, e os Métodos
Gradientes (Método de Gauss, Método de Box-Kanemasu, Método de Levenberg-
Marquardt) e a construgdo de uma inicializagdo dos valores do parametro B;, de forma que
0 principio basico do Método dos Minimos quadrados Lineares possa ser adotado.

O critério de minimizacao para o método de Gauss é dado por:
V58(8) =2V " (BIWE —(B)]-20 (- p)=0 (3.4)

Onde S é a soma dos desvios quadrados. Observando que V ,7'(8)= " (8),

obtemos:

2 (BWLY —n(B)]+U(u—B)=0 (3.5)

Como a Equagdo (3.5) é ndo linear em termos de 3, a estimagéo do pardmetro 3 ndo
é facilmente resolvida. A solucdo da Equacédo (3.5) é obtida por meio da linearizacdo de
Gauss.

Considerando b um valor aproximado da estimacdo A que minimiza S(B). Duas
aproximacdes sao aplicadas & equacéo mencionada. A primeira substitui n(3) por n(b) e a

segunda usa os dois primeiros termos da Série de Taylor para n(,B) em torno de b:

1B)=no)+ (¥ 0" ©)) (3-b)-U(3-b) (36)

Como V 41" (B)= " (), a Eq. (3.6) torna-se:
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n\B)=nlb)+ 2" (B)\B-b)-U(3-b) (3.7)

Substituindo na Equacéo (3.5), temos:
2" (WY = 5(b)- #(0)B-b)[+U(~b)-U(Z-b)~0 (3.8)

A Equacdo (3.8) sera linear em 3 se as duas condicdes abaixo forem consideradas

verdadeiras:

1. Se n ndo estd muito longe de ser linear em B na regido ao redor da solugdo da
Equacdo (3.5).

2. Se esta regido inclui b, o valor que satisfaz a Equacdo (3.8) serd a melhor
aproximacédo para a solucéo (3.5), entdo provido por b.

Assumindo que as duas condicdes acima sejam verdadeiras, a Equacéo (3.8) torna-

se igual a zero. Esta equacdo deve ser compactada para facilitar o procedimento de
iteracdo, usando a notacgdo abaixo:

b% =b, b = &, %) = (o), ) = 4(b) (39)

Usando a notacgéo (3.9) e fixando igual a zero, a Equacdo (3.8) produz p equagdes

na forma de matriz para  b®*V,

b+t =) 1 Pl T MWy —5®) () + U (- gD (3.10a)
Onde, P = [T, 4y |* (3.10h)

AB =0k _p) = p®)|, T (y — 5 ©)(B))+U (- g+ (3.11)

A Eqg. (3.10a) é a equacdo de linearizagdo de Gauss.
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Meétodo Iterativo

No processo de iteracdo, é necessario um valor inicial de b, b©®. Com este vetor,
b 1@ e 4@ podem ser calculados, os quais sd0 usados na Equag&o (3.10a) para obter o
vetor melhor estimado b, completando a primeira iteracdo. Entdo n® e y® sdo avaliados
até que seja encontrado. A iteracdo continua até que nao haja mudanca significativa em
qualquer b. Um critério para indicar a convergéncia é:

‘bik+1 _bik‘

g < o parai=12,..,p (3.12)
‘bi ‘+§i

Onde & é um ndmero pequeno tal como 10™ que representa o erro relativo de

convergéncia e §(< 10‘10) permite evitar a situacdo onde f, ) _p.

3.3.3. - Método de Levenberg-Marquardt

Este método introduz uma restricdo ao critério de minimizacdo, para superar a
instabilidade do Método de Gauss. Fundamentado no critério dos minimos quadrados
ponderados, a formula iterativa tem a expressao:

b(c1) _ p(o) +[IT(k)WZ+/1(k)Qm(k)FlT(k)W(y —%()) (3.13)

Sendo A™ um escalar positivo chamado de parametro amortecedor, k é o
sobrescrito que indica 0 numero da iteracdo e Qn a matriz diagonal de termos positivos,
que é igualada aos termos diagonais da matriz (x 'Wry) definida por:

Qn =diag [Cyy C22...Cpp] (3.14)

Onde Cj sdo os elementos da diagonal. Se AQy é grande comparado a matriz
(x"Wy), esta ndo precisa ser ndo singular no inicio das iteracdes e o método tende ao
Método Descendente Excessivo, isto €, um passo muito pequeno é tomado na diregdo do
gradiente negativo. O parametro A é entdo gradualmente reduzido quando o procedimento
de iteracdo avanca para a solucdo do problema de estimagdo do parametro e entdo o
método tende ao Método de Gauss. O parametro A & automaticamente aumentado se 0S
erros que geram a instabilidade da solu¢do de um problema mal posto sdo aumentados.
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CAPITULO IV

MODELAGEM MATEMATICA

Este capitulo apresenta o problema fisico de uma experiéncia Flash para a
determinacédo da condutividade térmica de materiais liquidos, pastosos e em forma de géis.
O balanco de energia em uma capsula cilindrica é realizado e o sistema de equacdes
diferenciais que representam 0s procedimentos experimentais sdo apresentados. O

problema direto € resolvido através do método de diferencas finitas.

4.1 PROBLEMADIRETO

O problema trata de um processo de aquecimento de uma amostra de um produto
liquido, pastoso ou em forma de gel confinado em uma cépsula de aluminio cilindrica de
pequenas dimensdes. De tal sorte que, a amostra fique situada entre duas camadas de um
produto com propriedades termofisicas conhecidas. Assim o sistema é tratado como um
problema de conducéo de calor em 03(trés) camadas. A capsula é exposta a um pulso laser
de curta duracdo, e as propriedades dos parametros que regem 0 aquecimento Sao
independentes da temperatura. Assim, para resolver o problema de difuséo de calor pela
amostra, tem-se que resolver uma equacao diferencial parabodlica linear para cada camada
do solido. Na interface entre as camadas, ¢ admitida a existéncia de continuidade do fluxo
de calor e a resisténcia térmica de contato entre as camadas é desprezivel. Em
complemento, a amostra se encontra inicialmente a temperatura constante e apos a
perturbacdo térmica as perdas ocorrem por convec¢do e radiacdo. Podemos observar o

esquema da capsula de aluminio, contendo a amostra em estudo, na Figura 4.1, a seguir.
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Figura 4.1 - Esquema da cépsula de aluminio onde a amostra é confinada.
4.2 BALANCO DE ENERGIA

O balango de energia em um corpo submetido a uma transferéncia de calor
transiente é governada pela equacdo da energia relativa a variagdo da temperatura local

para os divergentes dos fluxos de calor.

Eet Eg—Es =E, (4.1)

ot (4.2)

Onde:

P - Densidade (kg m™)

€5 _ Calor especifico (J kg? K
T - Temperatura (K)

t - Tempo (s)
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Ad, divergente do fluxo de calor total (W m™)
Aq, divergente do fluxo de calor por radiacdo (W.m)
AQ. divergente do fluxo de calor por condugo (W.m™)

Alcon _ divergente do fluxo de calor por convecgéo (W.m™)

Na Figura 4.2, apresenta-se 0 esquema do balanco de energia para a amostra em
estudo. A transferéncia total de calor entre as superficies externas para 0 ambiente e suas
vizinhangas pode ser resumida em um Unico coeficiente de transferéncia de calor

combinado h;, que leva em conta as perdas de calor por conveccdo e radiagéo:

h, =hg, + N

c — "‘conv

Figura 4.2 - Esquema fisico da amostra submetida ao pulso térmico de curta duracéo.

Considerando desprezivel a transferéncia de calor por convecgdo no interior da
amostra, a equacdo da energia que governa a difusdo de calor em cada uma das 03(trés)

camadas dada por:

oT
pCpE:_A(qcond) (43)



61

Consideramos a distribuicdo de temperatura na amostra unidimensional na dire¢ao

axial e material isotropico, homogéneo e de propriedades termofisicas constantes a

equacao da energia toma a forma:

1ar_ar
a ot ox

4.3 . FORMULACAO MATEMATICA

(4.4)

O problema fisico direto, aqui considerado, trata de determinar a distribuicdo

tedrica da temperatura de uma amostra composta de n-camadas quando submetida a uma

experiéncia Flash para estimacdo da difusividade térmica de uma amostra de geléia de

acerola. A experiéncia consiste em confinar a amostra entre duas camadas de um mesmo

metal e submeter-la a uma perturbacdo térmica através de um pulso de curta duracdo em

uma face (anterior) e registrar a evolucdo temporal da temperatura na face oposta

(posterior). Aqui, o sistema fisico é tratado como um problema de conducdo de calor

transiente, multicamadas, unidimensional. A formulacdo matematica consiste, portanto, de

uma equacdo de conducdo de calor para cada camada do dominio fisico as quais sdo

apresentadas a sequir:

1 T (xt) aT(xt)

— , O0<x<a, Camada 1

a, ot ox?

1 aT,(xt) aT3(xt)

— ,b<x<c, Camada 2

a, ot ox?

= ' 2 c<x<L,Camada3

(4.5)

(4.6)

(4.7)

As condicbes de contornos e inicial sdo aquelas concernentes ao Método Flash que

considera perdas por conveccdo e radiacdo e despreza as tensbes superficiais entre a

amostra e a superficie metalica. Um corpo de prova de espessura L, inicialmente
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isotérmico € submetido a um pulso de energia de curta duragdo, formando um disco de r =
R sobre a face perturbada. As faces do corpo de prova estdo sujeitas as perdas térmicas por
conveccao e radiacdo. O coeficiente de troca de calor combinado (radiacdo + conveccgéo) €

considerado constante no tempo e uniformes sobre as faces.
Condicéo Inicial
T(x0)=T, ,Y¥emt=0 (4.8)

Condig0es de contorno
x=0,t>0

(4.9)

Nas interfaces das camadas admite-se que ha continuidade do fluxo de calor e que a
resisténcia térmica de contato entre as camadas € desprezivel, entdo as condicGes de

contornos nas interfaces sdo representadas por:

X=a t>0
8T1(x,t) 8T2(x,t)
=k 4.10
K, ax I (4.10)
X=b,t>0
0 aT, (x,t) k. aT,(x,1) (4.11)
OX 154

E na face posterior, considerando as perdas por convecgédo e radiacdo (h, =h,,, +h..q4),

entdo a condicgdo de contorno apresenta-se da seguinte forma:

Xx=c,t>0

T, (x,t)

_k, 2B\
P X

h,, (Ts(m —Too) (4.12)
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onde:
ks e ks é a condutividade térmica do aluminio (Wm™K™)
k, é a condutividade térmica da amostra (Wm™K™)

T, Temperatura do ambiente externo (K)

h,., Coeficiente de transferéncia de calor radiativa (Wm2K™)

rad

h. . Coeficiente de transferéncia de calor convectivo (Wm?K™)
h ¢ Coeficiente global de transferéncia de calor (Wm?K™)

Q(t) Energia do Flash (J)

O problema descrito pelas equacbes (4.5 — 4.12) fornece a formulagdo matematica
completa para o problema de condugdo com 3(trés) camadas para um meio homogéneo e

isotropico com contato intimo entre as camadas.
4.4 SOLUCAO DO PROBLEMA

A determinacdo numérica do perfil tedrico da temperatura transiente é obtida
escrevendo a equacdo de conservacdo da energia de forma apropriada para cada um dos
pontos nodais de temperatura desconhecida, inclusive na superficie posterior. Aqui o
sistema foi caracterizado em termos de uma rede nodal e o sistema de equagdes (4.1 —
4.12) foi aproximado para uma forma em diferencas finitas (INCROPERA e DEWITT,
2003). A seguir sdao mostradas as equacdes de diferencas finitas deduzidas diretamente do
sistema de equacdes original, para os pontos nodais no interior do dominio, para as
interfaces das camadas e para as condi¢des de contornos.

Nodo no interior

T, (x,t) d (ﬁTi (x,1)

p j Equacé&o Principal (4.13)
X

Resolvendo numericamente o lado direito da Equacao (4.13), temos:
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_ Tm _Tm—l

ﬁ (4.14)
OX | im1/2 AX
T Ina~ln (4.15)
aX m+1/2 AX
Entédo:
ary  _ar

2
0 -|2-| ~ OX m+1/2 OX m-1/2 _ Tm+1 _2Tr721 +Tm—1 (416)
OX ‘ AX AX

m

Discretizacdo em relagdo ao tempo
A discretizacdo do tempo € representada em termos das diferencas nas temperaturas
associadas com o tempo futuro (p+1) e o anterior (p). Assim os calculos devem ser

realizados em tempos sucessivos separados pelo intervalo At. Logo, para t = pAt:

8_T B Tmp+1 _Tmp

p" A - Aproximacdo por diferencas avancadas para a derivada em

m

relacdo ao tempo.

Foi utilizada a forma explicita da equacdo de diferencas finitas para integrar a

temperatura em relacdo ao tempo. Assim, a equacdo da energia toma a forma:

p+t1 _ TP
Tm Tm _

- a Tmp+l B 2Tmp +Tmp—l
At

i o (4.17)

Em termo do tempo adimensional e resolvendo para a temperatura nodal no tempo

A
futuro (p+1) e chamando Fo, = (Z'—Zt, temos:
X

TP =Fo,T, +(—Fo,JT” + Fo,T” (4.18)

m - i’ m-1 i'm+l



65

Onde o subscrito i refere-se a i-ésima camada e variade i =1, 2, n.
As temperaturas nodais desconhecidas para o tempo futuro sdo determinadas
exclusivamente pelas temperaturas nodais conhecidas no tempo anterior.
Nas interfaces das camadas admite-se que ha continuidade do fluxo de calor e que a

resisténcia térmica entre as camadas € desprezivel, entdo obtém-se:

x =0, aplicando o balanco de energia no n6 do contorno, temos:

k AXTPH TP
Q)+ (T2 =T ). (T2 ~T,) = pop 2 m (4.19)

Resolvendo para a temperatura superficial no instante futuro, temos:

28 (), 20k R 2Atk 1o 2Ath, Ty 2th, 1o, (4.20)
PEPAX PCPAX PEPAX pepAX " pepAX

p+l _
T, =

Sabendo que:

2hAt o heAX (“Azt] — 2Bi_Fo (4.21)
LCPAX k  NAX
Temos:

TP* = (1-2Fo, - 2Bi_Fo)T.? + 2F0, T, +2Bi_FoT, + 24t Q(t)
P1CPAX (4.22)
X = a, interface das camadas 1 e 2, temos:
K, Kk Ax (TP -TP) AX (TP -TP)
(TP, —TP)—=2(TP. - TP )=p,cp, —"— M/ pcp, —>T2 M/ 4.23
AX( m-1 m) AX( m+1 m ) pl pl 2 Atl p?_ p?_ 2 Atz ( )

Rearranjando, temos:
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T = (2Fo, + DJT, +(2-2F0, ~ D+ E+2Fo, + F +GJT +(-E~2F0, T,

X = b, interface das camadas 2 e 3, temos:

Ax (TP -T7) Ax (TP -T7)

"L+ pyCP;

k_z(Tmp—l _Tmp )_ K (Tmp+1 _Tmp): P2CP, 7A—t2 2 At3

i
AX AX
Rearranjando, temos:

Ta* =(2F0, +H)T2, +(2—2F0, —H +1+2F0, + J +LJT;? +(~ 1 ~2F0, )T,

Onde:
D 2k, At, E_ 2k, At, F_ P.Cp,At,
PP, AX? PP AX? PoCP AL
Go £,CP, AL, - 2k, At, | = 2Kk, At,
PiCP; AL, PsCPAX? P2CP,AX
J= P2CP, AL, L = P3CP3AL,
PCP,AL, P,CP, AL,

X = ¢, superficie da camada 3, temos:

_A_lj(?» (Tmp—l - Tmp )_ hc (Tmp - Too )= pCp

AXTPH-TP
2 At

Resolvendo para a temperatura superficial no instante futuro, temos:

T, =—2F0,T, +(1+ 2Fo, — 2Bi Fo,T,” +2Bi Fo,T,

(4.24)

(4.25)

(4.26)

(4.27)

(4.28)
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A rede nodal é estabelecida com as equagdes em diferencgas finitas apropriada para
cada nodo, assim a distribui¢do de temperatura pode ser determinada.

4.5 VALIDACAO DO MODELO

Para demonstrar a aplicabilidade do presente método, um problema direto de
conducéo de calor é resolvido com o objetivo de obter a evolucao temporal da temperatura
transiente, nas fronteiras de um sistema. O problema trata da simulacdo de uma experiéncia
FLASH na qual um corpo-de-prova constituido de 03(trés) camadas metélicas é submetido
a um pulso laser de curta duracdo em uma face e os valores da evolucdo temporal da
temperatura tedrica, no centro da face oposta a perturbacdo térmica € calculada
numericamente através da solucdo do sistema de equagfes algébricas obtidas da aplicacao
do método de diferencas finitas.

O sistema multicamadas ensaiado tem como geometria um cilindro composto de
trés camadas, assim constituido: Aluminio puro — ferro — Aluminio puro. As dimensdes das
amostras e as propriedades termodinamicas e de transporte necessarias para a solucao do
problema direto s&o mostradas a seguir:

Tabela 4.1: Valores das Propriedades (T = 300K = 27°C)

Material Espessura | Densidade | Calor Especifico | Difusividade térmica
[mm] [kg/m3] [J/kg.K] [W/m.K]
Ferro Armco 2.5 7870 452 20.7E-6
Aluminio puro 1.25 2702 903 97.1E-6
Aluminio puro 1.25 2702 903 97.1E-6

Foram utilizadas as seguintes condi¢6es para a resolugdo do cddigo computacional :
Pontos Nodais: Camada 1: 50 Camada 2: 25 Camada 3: 25
Passo do Tempo: 1 ms
Coeficiente de transferéncia de calor combinado radiagdo + conveccdo: 100 W/m2.K
Temperatura do ar: 30 °C.
Temperatura ambiente: 30 °C.

Temperatura Inicial: 30 °C
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Um pulso de laser tem uma largura de pulso finito e tem uma distribuicdo de

intensidade, que influéncia a distribuigdo de temperatura na amostra.

O modelo matematico utilizado no software NETZSCH LFA WINDOWS é
dado pela Equacéo 4.29:

0 , para delay<t<0 (4.29)

A= {1_eXp[;IﬂeXp[;zt] para O<tsty,

{1—exp[t§m‘ﬂexp[%m’}exp[_(t;tef‘d)] Jpara  t, <t<tg
1 2 3

7, descreve o aumento da intensidade do pulso de laser
7, descreve a dependéncia da intensidade méaxima
t é o ponto final do decaimento rapido

T3 descreve o decaimento rapido.

As constantes de tempo sdo determinadas automaticamente para ajustar o pulso.
Duracédo do Pulso: 0.5 ms

Tempo total: 3000 ms

O método explicito foi utilizado para resolver o problema transiente. Neste
contexto, os nodos situados no contorno que envolve a transferéncia de calor por
conveccao e radiagdo sdo mais restritivos do que aqueles situados no interior, entdo requer
passos de tempo menores. Além disso, a escolha do passo de tempo também € influenciada
pela difusividade térmica dos materiais que formam a parede composta Portanto, a
condicdo mais restritiva foi usada na determinacdo do valor méaximo permitido para o
passo de tempo quando o problema transiente é resolvido pelo método explicito.

O modelo numérico desenvolvido para a identificacdo da condutividade térmica da
amostra leva em conta a transferéncia de calor em cada camada. Infelizmente, no

momento, poucos resultados na modelagem da transferéncia de calor condutiva em
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materiais compostos com geometrias complexas estdo disponiveis na literatura. Além
disso, a maior parte destas obras apresentam condi¢Ges de contorno térmico e de tempo,
que sdo visivelmente diferentes das encontradas durante a medicdo FLASH.
Consequentemente, a validacdo do nosso modelo s6 poderia ser feita considerando o caso
da transferéncia de calor transiente em um material homogéneo.

A solucdo para o perfil de temperatura reduz-se ao de uma solugdo de um sistema
de equacdes algébricas. Temos entdo um sistema de equacdes que precisa ser resolvido
para a temperatura em cada incremento de tempo. Considerando que o termo de perdas
radiativas nos contornos pode ser linearizado, por conseguinte, um coeficiente de troca de
calor por conveccéo e radiagdo pode ser utilizado. O sistema de equagdes vem a ser linear
e com uma matriz tridiagonal (A) ndo singular.

Nesse trabalho, o sistema de equacfes € resolvido pelo método linha por linha,
também conhecido como método TDMA ou Algoritmo de Thomas para encontrar 0 campo
de temperatura. O codigo computacional aplicado ao problema desenvolveu-se em
ambiente de programacdo Fortran 90, a partir de rotinas pré-programadas do
NUMERICAL RECIPES (PRESS et al.,1992). Fez-se uma adequacdo do codigo de modo
a representar a situacdo fisica em analise.

A Fig.4.3, mostra a evolugédo temporal da temperatura nas duas faces da amostra. A
linha azul mostra a evolugdo transiente da temperatura na superficie perturbada pelo laser.
Note que a queda da temperatura € instantanea para 0s primeiros passos do tempo, isso
ocorre devido a absorcdo da energia proveniente do pulso laser. Enquanto, a temperatura
da superficie oposta tem elevacdo da temperatura mais lenta devido ao fluxo condutivo
entre as duas superficies. Isso € tipico de um problema transiente no meio em que nao

existe geracao de energia.
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Figura 4.3: Evolucdo temporal da temperatura nas faces anterior e posterior da amostra.
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CAPITULO V

MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta os procedimentos e métodos experimentais adotados na
fabricacdo, caracterizacdo fisico-quimica e na estimacéo das propriedades termofisicas da
geléia de acerola, bem como, especificacdo do equipamento (LFA 457/2/G) usado para
estimacdo da condutividade térmica. Finalmente, introduz o programa de analise de dados
(PROTEUS) que dispde de diversos modelos matematicos que permite o calculo do
comportamento transiente da face posterior da amostra durante uma experiéncia Flash,
inclusive, o0 modelo de condugdo em trés camadas que inclui as perdas de calor por

conveccao e radiacdo durante o ensaio flash.

5.1 AMOSTRAS

As amostras utilizadas para a determinacdo das propriedades termofisicas foram
geléias de acerola, fabricada no LTA — Laboratério de Tecnologia de Alimentos da
Universidade Federal da Paraiba — Centro de Tecnologia.

As Normas Técnicas Relativas a Alimentos e Bebidas, constante na resolugdo n°® 12
de 24 de Julho de 1978, da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria do Ministério da
Saude, define que geléia de fruta é o produto obtido pela coccéo, de frutas, inteiras ou em
pedacos, polpa ou suco de fruta, com aglcar e agua e concentrado até consisténcia
gelatinosa, podendo sofrer a adicdo de glicose ou acucar invertido. Ela ndo pode ser
colorida nem aromatizada artificialmente, sendo tolerado a adicdo de acidulantes e pectina,
caso necessario, para compensar qualquer deficiéncia do conteddo natural de acidez da

fruta e/ou de pectina. A consisténcia deve ser tal que, quando extraida de seu recipiente,
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seja capaz de se manter no estado semi-solido. A cor e o cheiro devem ser préprios da fruta
de origem, sendo que o sabor deve ser doce, semi-4cido de acordo com a fruta de origem
(BRASIL, 1978).

As geléias de frutas sao classificadas em:

Comum - quando preparadas numa proporgéo de 40 partes de frutas frescas, ou seu
equivalente, para 60 partes de acucar. As geléias de marmelo, laranja e magad podem ser
preparadas com 35 partes de frutas, ou seu equivalente a fruta fresca, e 65 partes de acucar.

Extra - quando preparadas numa proporcdo de 50 partes de frutas frescas, ou seu
equivalente, para 50 partes de acucar.

A geléia de fruta é utilizada em pées e bolachas ou empregada no recheio de bolo e
artigos de confeitaria. No Brasil, as geléias apresentam grande importancia comercial para
a industria de conservas de frutas. Nos paises europeus, este produto assume um papel de
destaque, tanto sob o aspecto de consumo quanto de qualidade (SILVA et al., 2006;
SOLER, 1991). O processamento industrial de frutas absorve grande parte da colheita, o
que favorece o consumo destas durante o ano todo, além de reduzir o desperdicio de
alimentos (SILVA et al., 2006; MELO et al., 1999).

Processamento da amostra

Sado considerados elementos basicos para a elaboracdo de uma geléia, os
componentes: frutas, pectina, acido, aclcar e &gua. Uma combinacdo adequada deles, tanto
na qualidade como na ordem de colocagdo durante o processamento, ira definir a qualidade
de uma geléia.

A obtencdo da geléia consiste na concentracdo/cozimento de uma massa constituida
pela matéria-prima, acgUcar, acido e pectina, que por acdo do calor é transformada no
produto.

Para a formacdo correta do gel, devera existir: equilibrio entre a concentracdo de
pectina (entre 0,5 e 2,0%) com o6timo de 1% (depende da pectina); quantidade de aglcar
(entre 64 e 71%) com G6timo em torno de 67,5 e acidez com pH entre 2,7 a 3,6, com 6timo
de 3,2.

O processamento da geléia de acerola tem inicio com a aquisicdo dos materiais,

como as frutas e o agucar e segue de acordo com o fluxograma a seguir.
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Figura 5.1: Fluxograma de fabricag&o da geléia de acerola

A descricdo das principais etapas é feita a seguir.
e Recepc¢do da matéria-prima:
Na recepcdo da matéria-prima, as frutas estragadas, atacadas por insetos e fungos ou

germinadas séo separadas.

e Lavagem
A lavagem permite remover sujidades e contaminantes que se encontram junto com
as frutas. Pode ser efetuada mecanicamente ou por processo manual. O método mais

utilizado consiste na imerséo das frutas com agua limpa e clorada. No nosso caso, os frutos
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ficaram em imersdo em agua clorada por 10 minutos e depois foram lavados com &gua

potével.

e Despolpamento
O despolpamento é realizado utilizando despolpadeiras. A despolpadeira € um
equipamento com pas que se movem a grande velocidade, for¢ando a fruta desintegrada a
passar através de peneiras, objetivando a separacdo da polpa dos carogos e da casca. No
nosso trabalho foram utilizados uma despolpadeira rotativa de 750rpm com malha de
0,5mm e um extrator batedor de nylon. Apos a extracdo da polpa, a mesma foi coada em

tecido de algodao.

e Formulacao

A formulacdo varia com o tipo de matéria-prima. A matéria-prima para a elaboracéo
do doce deve conter suficiente pectina e acido para formar um bom gel. O aglcar pode ser
adicionado sob forma sélida ou em xarope.

Neste trabalho, foram realizados diversos testes, tendo em vista encontrar a
formulacdo que resultasse na geléia de melhor qualidade do ponto de vista visual e de
rigidez e uniformidade da estrutura que esta ligada diretamente com as concentracGes de
acucar e de pectina. Dentre os testes realizados, escolhemos trés formulagdes: a primeira
formulacdo contendo 60% de polpa e 40% de agUcar com 1% de pectina adicionada em
forma de xarope (pectina + agucar + agua), a segunda foi uma geléia extra (50% de polpa,
50% de aclcar) com a adicdo de 1% de pectina adicionada em forma de po e a terceira
também uma geléia extra com adicdo de apenas 0,5% de pectina na forma de po.

A ordem de adicdo dos ingredientes foi a seguinte: colocou-se o aclcar no tacho
cozinhador/concentrador, adicionou-se a metade da polpa, ligou-se o fogo, no inicio da
ebuligdo (= 90-100°C) adicionou-se 0 xarope pectinico ou a pectina em pd, quando

comecgou novamente a ebuligdo adicionou-se a outra metade da polpa.

e Concentragdo
E um dos passos mais importantes na elaboracdo de doces. A concentracdo do doce
até o Brix desejado € feita através da coccdo em fervura, que tem também, a finalidade da

dissolucdo do aglcar no suco e a sua unido com a pectina e o acido para formar o gel.
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Durante a coccdo sdo também destruidos os fungos, 0s microrganismos e as enzimas
presentes, dando melhores condic¢des de conservagao ao produto.

A duracdo da coccdo é variavel, dependendo do tipo e tamanho do tacho, do tipo de
aquecimento, do volume da mistura e, principalmente, da temperatura. De qualquer forma,
deve-se adequar os parametros acima com o tipo de doce que estd sendo processado, de
forma que o tempo de fervura seja 0 minimo possivel. Visto que o0 aquecimento
prolongado pode causar alteracdes sensoriais (sabor e cor), inversao excessiva da sacarose

e hidrolise da pectina, dificultando ou mesmo impedindo que o gel seja formado.

e Determinacdo do ponto final

O ponto final é crucial e de dificil observacdo, € 0 momento de retirar a geléia do
aquecimento com a certeza de que ela formard um gel, pode ser verificado pelo indice de
refracdo, pela determinacdo da temperatura de ebulicdo e pelo teste da colher. O uso do
refratbmetro é mais aconselhado, podendo-se fazer uma leitura direta ou entdo encontrar o
indice de refracdo e dai procurar o teor correspondente de soélidos sollveis. Uma
concentracdo de 65 a 75% de sélidos totais depois do resfriamento é a desejavel.

Neste trabalho, utilizou-se o refratbmetro, que mede a concentracdo dos sélidos em

°Brix, de forma precisa, o ponto final para todas as formulacdes foi entre 67 e 68°Brix.

e Enchimento a quente, fechamento e inverséao

A operacgdo de envase, assim como as outras, deve ser feita de maneira asséptica,
para evitar a contaminagdo do produto por microrganismos. Os potes utilizados para
acondicionar a geléia devem ser lavados e esterilizados, o que além de facilitar a limpeza
evita o choque térmico. As tampas de metal, internamente envernizadas e providas de anéis
vedantes podem ser aplicadas nos vidros, 0s quais possuem um acabamento na borda que
permite o fechamento hermético e a subsequente esterilizacdo do espaco livre.

No processo de enchimento a quente, é necessario proceder a inversdao dos
recipientes logo ap6s o fechamento para esterilizacdo do espago livre e resfriamento
suficiente para formar um vacuo parcial. As geléias devem ser deixadas nesta posi¢do por
apenas 3(trés) ou 4(quatro) minutos, para que se consiga fazé-las voltar a posicao original.
O resfriamento deve ser rapido e a agua de resfriamento deve ser devidamente clorada,
evitando recontaminagdo (TOCCHINI, NISIDA, DE MARTIM, 1995).
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e Armazenamento

Devido ao alto teor de solidos soluveis e baixo pH, geléias em geral podem
permanecer armazenadas a temperatura ambiente, sendo que a vedacdo das embalagens
contribui muito com este aspecto. O tempo maximo de armazenamento e comercializa¢do
ndo deve ser superior a 6(seis) meses. Apos este prazo o produto ndo apresenta mais uma
coloracdo adequada, a cor tende ao marrom devido a degradacao de antocianinas e outras
reacOes de caramelizagdo. Para se conservar a qualidade visual do produto recomenda-se
que prazo de comercializagcdo ndo seja superior a 3 meses.

Para verificar a questdo da vida-de-prateleira do produto, que segundo VITALI e
QUAST (2004) ¢é o tempo em que um alimento pode ser conservado em determinadas
condi¢Bes de temperatura, umidade relativa, luz, etc., sofrendo pequenas, mas bem
estabelecidas alteracBes que sdo, até certo ponto, consideradas aceitaveis pelo fabricante,
pelo consumidor e pela legislacdo alimentar vigente, realizou-se um estudo da estabilidade
da geléia de acerola por 180 dias, onde foram avaliadas as caracteristicas visuais e fisico-
quimicas, também foram realizadas anélises microbioldgicas de bolores e leveduras para 0s
tempos de 60, 90 e 180 dias.

5.1.2 Caracterizacao Fisico-Quimica

A fruta, a polpa e as geléias de acerola foram caracterizadas fisico-quimicamente
com o objetivo de se obter padrbes para a comparacao do produto in natura com o produto
pOs- processamento e também para que pudéssemos fazer uso dos resultados no célculo
das propriedades térmicas através das equacdes empiricas.

Foram determinados os teores de umidade, cinzas, sélidos sollveis, atividade de
agua, acidez total titulavel, ph e &cido ascérbico de acordo com os procedimentos descritos
a seguir, todos os procedimentos seguiram a metodologia da AOAC ou do INSTITUTO
ADOLFO LUTZ. Essas analises foram feitas em triplicata e o resultado foi expresso como

a média dos valores.

e Umidade - A umidade foi determinada utilizando um metodo por secagem em
estufa. Este método € o mais utilizado em alimentos e esta baseado na remocao da
agua por aquecimento, onde o ar quente é absorvido por uma camada muito fina do

alimento e ¢é entdo conduzido para o interior por conducao.
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e Cinzas — a determinacdo do teor de cinzas foi realizada no LAQA -
Laboratdrio de Analises Quimicas de Alimentos, por aquecimento do produto a
550°C, de acordo com a metodologia descrita pelo INSTITUTO ADOLFO LUTZ
(1985).

e Solidos solaveis - A determinacdo dos sélidos soltveis nos frutos foi feita
no LTA — Laboratério de Tecnologia de Alimentos, utilizando os refratdmetros

manuais do tipo N-1E e N-3E.

e Atividade de agua - A determinacédo de atividade de agua foi feita no LTA
— Laboratério de Tecnologia de Alimentos, utilizando um aparelho analisador de

atividade de agua (AquaLab modelo Cx-2 da marca Decagon).

e Acidez total titulavel — A determinacdo da acidez total titulavel foi
realizada no LAQA — Laboratério de Analises Quimicas de Alimentos, de acordo
com a metodologia descrita pelo INSTITUTO ADOLFO LUTZ (1985).

e pH - A determinacgdo de atividade de &gua foi feita no LAQA — Laboratério

de Analises Quimicas de Alimentos, utilizando um pHmetro.

e Acido Ascorbico - A determinacéo do teor de 4cido ascérbico foi realizada
no LBA — Laboratdrio de Bioquimica de Alimentos, utilizando o método padrao da
AOAC (1995), modificado por BENASSI & ANTUNES (1988), que substituiram a
solucdo de extracdo padrdo (acido metafosforico) por acido oxalico. As diluices

foram feitas diretamente em acido oxalico a 2%.

5.2 ESTIMATIVA DAS PROPRIEDADES TERMOFISICAS

O comportamento dos alimentos submetidos a processos térmicos € determinado,
em grande parte, por suas propriedades termofisicas. O conhecimento das propriedades
termofisicas: densidade, calor especifico, condutividade e difusividade térmica, é de

grande importancia, para o dimensionamento de equipamentos utilizados para o controle
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dos processos que envolvem transferéncia de calor, além de promover o uso eficiente de
plantas e equipamentos j& existentes.

As propriedades termofisicas dos alimentos tém sido amplamente estudadas,
modelos de predicdo e novos métodos de determinacdo sdo propostos, revisdes sao
realizadas e um grande nimero de produtos tem suas propriedades determinadas, mas
alguns modelos matematicos consideram os alimentos e seus constituintes de maneira
simplificada. Sabemos que a maioria dos produtos sdo misturas complexas de muitos
compostos quimicos que interagem entre si. Mesmo assim, modelos baseados hum Gnico
componente podem dar resultados de precisao razoavel, em certos casos (SILVA, 1997).

A seguir serdo descritos os procedimentos utilizados na estimativa das propriedades

termofisicas da geléia de acerola.

5.2.1 Massa Especifica

Realizou-se uma ampla revisdo na literatura e constatou-se a inexisténcia de
equac0es preditivas para geléias, entretanto muitas das equacdes encontradas sao utilizadas
para alimentos em geral. Neste trabalho, a estimativa da massa especifica foi realizada
através de trés equacgdes preditivas encontradas na literatura (ALVARADO e ROMERO,
1989; CONSTENLA et al., 1989 e RAMOS e IBARZ, 1989) e para as temperaturas de 25
a 80°C. Essas equacbes foram propostas para polpas e sucos de frutas, suco de péssego e
suco clarificado de maca, respectivamente, e levam em consideracdo a variacdo dessa
propriedade com a temperatura e com o teor de solidos sollveis (°Brix). As expressdes
matematicas para predicdo de propriedades sdo modelos, muitas vezes, ndo muito precisos,
mas abrangentes e rapidos. Dessa forma, esses métodos sdo de grande utilidade quando se
deseja estimar propriedades termofisicas na auséncia de dados experimentais.

CONSTENLA et al. (1989), concluiram que a massa especifica do suco clarificado
de maca pode ser comparada a de solucbes de agucares, pois 0 mesmo possui diferentes
quantidades de agucares dissolvidos (glicose, frutose e sacarose), sais e acidos organicos.

Também determinou-se a massa especifica da geléia através do método

picnométrico, na temperatura de 25°C.
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5.2.2 Calor Especifico

A estimativa do calor especifico também foi realizada através de duas equacdes
preditivas encontradas na literatura para as temperaturas de 25 a 80°C. A primeira dessas
equacOes foi proposta por MANOAR et al., (1991) para suco de tamarindo e leva em
consideracdo a variacdo do calor especifico com a temperatura e com o teor de solidos
sollveis. A segunda correlacdo empirica foi proposta para sucos e xaropes por WATSON
apud PEACOCK, (1995) e também consideram a variacdo dessa propriedade com a

temperatura e com o teor de sélidos soltveis (°Brix).

5.2.3 Difusividade e Condutividade térmica

A estimativa da difusividade e da condutividade térmica foi feita através de duas
técnicas. Em primeiro lugar, através do uso de correlagbes empiricas encontradas na
literatura (RIEDEL, 1969, MARTENS, 1980 e RENAUD, 1990), para difusividade
térmica, essas equacdes foram propostas para alimentos em geral e consideram a sua
variacdo com: a temperatura, o contetdo de gel, a difusividade térmica e a fracdo massica
da &gua (RIEDEL, 1969; 1983, CONSTENLA et al., 1989). Para a condutividade térmica,
essas equacOes foram propostas para suco de frutas, leite e solu¢bes de aglcar e suco
clarificado de macd, respectivamente, e consideram a variacdo da condutividade térmica
com a temperatura, com a fracdo massica da agua e com a fracdo massica dos solidos e
com o teor de solidos sollveis da amostra a ser analisada.

Em segundo lugar, um método padrdo ASTM (ASTM 1461-01, 2001), denominado
de Método Flash. Esse método consiste de uma técnica que ajusta o perfil de temperatura
tedrico obtido a partir de um modelo termocinético com o perfil de temperatura
experimental obtido através da perturbagdo térmica, de curta duracdo, de uma amostra a
qual se quer medir as propriedades térmicas.

A condutividade térmica da geléia de acerola foi determinada pelo Micro-Flash

LFA 457, a partir da equacao:

k(T) = p(T)c, (Ma(T) (5.3)
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onde: a ¢é a difusividade térmica (m?/s), k é a condutividade térmica W/mK), pé a
massa especifica (kg/m°) e c,€ o calor especifico (J/kgk). A partir das propriedades

térmicas estimadas (massa especifica, calor especifico e difusividade térmica) da polpa e
da geléia de acerola a condutividade térmica é diretamente determinada.

5.2.3.1 Método Flash

O LFA 457/2/G é um instrumento utilizado para medir difusividade térmica, calor
especifico e condutividade térmica de metais, grafite, revestimentos, compositos,
ceramicas, polimeros, liquidos e outros materiais, numa faixa de temperatura de 20 a
1100°C, baseado no método Flash. A fonte de energia para gerar o aumento de temperatura
na amostra € um laser de alta poténcia. O LFA 457 usa um detector de InSh-IR na faixa de
comprimento de onda de 2000 a 5500 nm, resfriado por nitrogénio liquido, que permite
uma leitura de temperatura rapida e sem contato direto com a amostra. Um forno integrado
(aquecedor) mantém a temperatura da amostra estavel durante a medida. O aquecedor é
integrado ao suporte da amostra, que tem uma massa térmica baixa, permitindo altas taxas
de aquecimento/resfriamento. As medidas de temperatura da amostra sdo feitas no suporte
por um termopar. Um Chiller Julabo é usado para auxiliar o controle de temperatura do
forno.

O laser emite uma energia de 15 J por pulso, no unico comprimento de onda de
1064 nm. O software também permite que o comprimento do pulso de energia seja
ajustado em 0.5 a 1 ms. A Figura 5.1 mostra um esquema do equipamento, o LFA 457, que
consiste dos seguintes elementos constitutivos, como mostrado na Figura 5.2: unidade de
medicdo com forno, detector infravermelho; controlador da unidade de medicéo; fonte de
alimentacdo para o sistema de laser e sistema de aquisicdo de dados e um software de
andlises de dados denominado de PROTEUS.
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Figura 5.1 - Netzsch Microflash LFA 457

Figura 5.2 - Netzsch Microflash LFA 457 operando no LAMET
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O suporte da amostra permite testes em até trés amostras diferentes, conforme

mostrado na Figura 5.3.

Figura 5.3 - Suporte das amostras

Cada amostra é movida automaticamente para a posicdo de medida. O
posicionamento é controlado pelo software de controle. O suporte da amostra usa pecas
intercambidveis para amostras cilindricas com diametro de 12.7 mm que foi a utilizada
para desenvolvimento do trabalho e 25.4 mm. Para esse estudo, foi necessario utilizar uma
capsula especialmente projetada para esse fim, conforme mostrado na Fig. 5.4. Ela consiste
em um recipiente para alojar a geléia, de forma que a andlise das propriedades termofisicas
seja considerada como a de um material de trés camadas, ou seja, a primeira camada é o
corpo da cépsula constituido de aluminio, a camada intermediaria é a geléia de acerola e a
terceira camada é a tampa da céapsula constituida de aluminio. As propriedades
termofisicas de pelo menos duas camadas devem ser conhecidas, assim como o calor

especifico da camada cuja difusividade térmica se deseja determinar.
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Fig. 5.4 Cépsula para a determinacéo das propriedades termofisicas de liquidos

A espessura ideal da amostra depende da faixa de difusividade térmica. A tabela
abaixo mostra as espessuras de amostras possiveis de acordo com a faixa de difusividade

térmica.

Tabela 5.1 — Espessura da amostra para a determinacdo das propriedades termofisicas de
mateérias liquidos e pastosos.

Faixa de Difusividade Térmica Possiveis Espessuras da Amostra (mm)
Matérias de baixa difusividade, por
] ) 0,05a3
exemplo, polimeros (0.01-1mm?</s)
Matérias de média difusividade, por
. ) 0.5a5
exemplo, ceramicos (1-50mm</s)
Matérias de alta difusividade, por Las
a
exemplo, cobre (50-1200mm?/s)

O equipamento é controlado pelo software Micro Flash, a partir desse software,
todos os parametros do teste sdo selecionados. Primeiro, define-se qual tipo de material
esta localizado em cada posicdo do suporte de amostra, entrando com o valor da espessura,
do lado (se a amostra de se¢do quadrada) ou do didmetro (caso seja de se¢do circular), da
massa especifica, calor especifico, coeficiente de expansdo térmica e da espessura da
amostra e 0 modelo matematico para o calculo da difusividade, Figuras 5.5 a 5.8. Definidas

as amostras, o proximo passo € definir os parametros do teste.
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= Open Cp Standard File - C:ANGBWINATAACAL S

Look in | (3 cal5 ~] =5 B3~
Q Al2Z03.cpe Q Pure_Copper.cpe Q SRME421.cpe

Q Inconela0d, cpe Q Pure_Iron.cpe Q StainlessStesl310, cpe
Q Maolybdenun _SRM7E1.cpe Q Pyres, cpe

|; Platinum_Container_Pr10RA. cpe Q proceramIas, cpe

E Poco-Graphite. cpe E Sapp_nbs.cpe

Q Pure_Aluminium, cpe Q SRM1461.cpe

3 2

File: name: |
Files of type: |Cp Standard Files ﬂ Cancel

[ Keep directory
Section/Subfile Contents

Figura 5.5 - Banco de dados do software

X

Material(s)
Layer: bottomn I:‘I}] Layer: middle {2). urknown Layer: top (3} ]
Layer
Thickness /mm : |D.3DDD
Material
Mame : |
Beference temperature /C : 0.000

=

Density at ref. temp. Alg/cm™3) : |2. FO0

Shots temp. range /“C : |3D.3D4 ... 60450

Cp table ] Themal expansion table | Themal diffusivity table |

Fle # name : |Ge|eia acerola Associate. . |

Source : |Equacnes Teoricas- modelo Manohar™

Temperature range S°C |25.DDD ... 70000

[l I Cancel | Help |

Figura 5.6 — Par&metros termofisicos do material
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Associate Cp Table With Material

b aterial - |pure_aluminiu_|:pe

Shats temp. range £°C |3D-3D4 ... B0.430 Help

Ayailable Cp tables: | | Add - |
File / name Source | MinT#C|  MaxTAC|
[ Cp_comst [-irifir.] [+infit1.]
[iGeleia acerala Equacoes Teoncas- m... 200 700
[ Polpa de Acerola Equacoes Preditivaz 20.0 0.0
Pure_dluminium.cpe TPRL-Books # DSC 404 0.0 A00.0
[] poolpa_cupuacu araujo_2004* 200 B5.0

Figura 5.7 - Propriedades conhecida da amostra e do porta-amostra

Figura 5.8 - Tela para a escolha do modelo usado no calculo de o
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A sequéncia de operacdo do equipamento consiste de:
» Colocar nitrogénio liquido no sensor de IR;

Ligar os estabilizadores de tenséo;

Ligar o LFA 457,

Colocar a amostra;

Ligar o Controlador do LFA;

Ligar a poténcia do laser;

Ligar o computador;

YV V. V V V V VY

Ligar o circulador e comecar o teste, devendo ser respeitado um tempo de 1

hora para que todo o equipamento atinja o equilibrio.

A preparagdo da unidade de medida LFA-457 Micro Flash para realizagdo do
ensaio consiste de:

Passo 1 - Entrar com a identificacdo dos parametros tais como identidade da
amostra, operador, o nome do Laboratdrio, tipo de detector infravermelho e programa de
calibracéo da temperatura (Fig. 5.9);

Passo 2 - Entrar com os diferentes parametros do modelo — nome, tipo de
revestimento, didmetro, tipo do modelo, material, espessura (Fig. 5.10);

Passo 3 — Definir as condicdes iniciais do ensaio — ganho do amplificador, duracao
da aquisicdo do sinal, voltagem do laser, escolhe do filtro de transmissao (Fig. 5.11).

Passo 4 — Definir um programa de temperatura de ensaio (Fig.5.12);

Passo 5 — Definir as condiges finais — definir a temperatura de seguranga, desligar
o forno apds o final do teste (Fig. 5.13).

Passo 6 — Andlise de resultados através do Programa de Proteus que possui modelos
matematicos para a anélise dos dados (Fig.5.14);

Passo 7 — Emissdo de relatdrios. (Fig. 5.15);
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Measurement Defi

Genera

-2

General
Sample
Initial Sample carrier LFA 457 SIC 3-zamples
Initial Conditions
= Temperature Steps

] il
-1 Identity geleia_acerola_|,
- 2 Operator zaquey
+ 3 Laboratory LAT,
w4
4 +-5 Detector InSk j
4B
7 Temperature Calibration File Clngbwinita\cal®\Tcalzere.tox Select
8

=
Final Conditions

| Mext » | ak, Cancel Help

Figura 5.9 - Tela de Programa de Ensaio do LFA 457

Measurement Definition

General
=I- Autosampler Autosampler Position Sample
=- 2

General
Sample
Iitial Sample carrier LFA 457 SiC 3-zamples
Initial Conditions
=1 Temperature Steps

1]
1 Copy Paste |
- 2 Name |gslsiajcsrolﬂ
+ 3 Coating grafits
4 Diameter 12700 mm
+ 5 Sample Type Triple layer j
+H 6 Model Cowan = pulze correction j
H 7 Baseline Type Linear
+ 8

Final Canditions Top Layer Set as unknown
Material pure_aluminiu_cps j Propertics. .

Thickness  0.2000 mm

Middle Layer - unknown Set as unknown
Material acerola_| ﬂ Properties.

Thickness 02000 mm

Bottom Layer Set as unknown
Material pure_aluminiu_cpe ﬂ Properties. .

Thickness  0.2100 mm

Enter name of the sample

< Back ‘ Mext » Ok Cancel Help

Figura 5.10 - Parametros de entrada para o ensaio experimental
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Figura 5.11 — Condig0es iniciais do ensaio

Figura 5.12 - Programagéo das temperaturas dos testes
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Figura 5.13 — Condicdes finais do ensaio

Figura 5.14 - Registros do sinal da elevacdo da temperatura da face posterior, energia do

pulso térmico e da difusividade térmica.
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i LFA Database - [mirtes.mdb]
Action Database View Tools Help

=] x[=l= = Hl@@

Date/Time | Identity [ Sample | Tupe [ Irstrument | Measurement “polpa acerola” Parameters
1041242003 14:45:27  geleia acerolal  geleia acerola 3L LFA 457
12/, 08:47:16  polpa acerolall  polpa acerola LF4 457

2 362 pol| 3 polp

Identity polpa acerola
Instrument LFA 457

Laboratary LAT

Operator zagueu

Customer Mirtes

Date/Time 8/12/2009 12:52:45
Remark polpa acerola integral
Sample name polpa acerola integral
Tupe Triple laper

taterial pure_aluminiu_cpe | acerols (U] | pure_aluminiu_cpe
Coating aralite

Sample diameter /mm 12,700
Sample thickness Amm  0.3100 | 0.4000 (u] } 0.3000

Cptable Gelsia acerola | Polpa de Acerola (W) | Geleis acerola
Expansion table pure_aluminiun_cpe | dL_const (u) | pure_aluminiun_cpe
Diffusivity table Pure_Aluminium.dif | undefined (U] | Pure_Almirium. i
Atmosphere Air

Flow rate /[l min] 0.00

Temp. recalib. file Tcalzero tox

Shots For Measurement “polpa acerala™

Ho. [ Shet Time [ Temp./'C [ Diffus./mm"2/s) [ StdDev. | Hodel [ Woltagey | Pukse/ms [ Ampl. gain | i, pos.(areadmm’2) | Fiker/ms | Hidden |

1 14:34:33 30950 0177 28640003 3L heatl. +pc. 208.0 050 100.0 15(76.540) 01000 Mo
2 14:36:17 30,855 0196 27216=-003 3L heatl. +pc. 208.0 050 127.0 15(76.540) 01270 Mo
3 14:37:56 30730 0187 3.0966e-003 3L heatl. +pc. 208.0 050 127.0 15(76.540) 01270 Mo
4 14:35:34 30,599 0203 29876=-003 3L heatl +pc. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 Mo
5 14:41:10 30.471 0181 365918003 3L heatl + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 Mo
B 1455328 |41 0206 24025003 3L heatl + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 Mo
7 15:01:07 40.002 0206 25746003 3L heatl + pc. 2018.0 050 127.0 15(76.540) 01270 No
8 15:02:47 40334 0200 25680003 3L heatl + pc. 2018.0 050 127.0 15(768.540) 01270  No
9 15:04:27 40,445 0188 25560003 3L heatl + pc. 2018.0 050 127.0 15(768.540) 01270  No
10 1506:04 40403 0200 24196003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(768.540) 01270  No
11 153108 50,564 0207 22783003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540) 01270  No
12 153260 49,853 0138 22702e-003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540) 01270  No
13 153423 49094 0133 23193003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540) 01270  No
14 153835 49113 0203 22622e003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540) 01270  No
16 154013 49339 0202 22163003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540] 01270 No
16 1601:52 60,430 0212 22361e003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540] 01270 No
17 160330 597596 0212 1.9620e-003 3L heatl. + pc. 2018.0 050 127.0 15(78.540] 01270 No
18 160508 59.715 0212 19737003 3L heatl. + pc. 2018.0 0.50 127.0 15(78.640] 01270 No
19 1E0E:44 59,765 0213 2052002 3L heatl. + pc. 20m8.0 050 127.0 15(78.640) 01270  No
20 1E0813 59.817 0219 1.9640e-002 3L heatl. + pc. 208.0 050 127.0 15(78.640) 01270  No
Ready

/4 start ¥l NETZSCH LFA Me... f LFA Database- [... | [l LFA Analysis - [LF... | & Mirtes i pocumentol - Mic...

Figura 5.15 - Tabela de resultados das difusividades térmicas estimadas.

Uma das condicBes que influenciam o experimento € o tempo de pulso comparavel
com o tempo da difusdo de calor. O pulso de energia tem uma duracdo curta, mas finita. Se
a duracdo do pulso for proxima do tempo necessario para o aquecimento da amostra, deve-
se fazer uma corregdo de pulso. No software Proteus, esta correcdo de pulso pode ser
levada em conta, de acordo com LECHNER e HAHNE (1993), com a seguinte
aproximacao:

0 para t < delay
pulso = <[1-exp(-t/z,)|exp(-t/z,) para delay <t <t,, (5.1)
[1-exp(-t,, /7,)]exp(~t,, /7, )exp[ —(t-t,,) /7, | parat, <t
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onde 11, T2, € T3, SA0 as constantes de tempo automaticamente determinado para ajustar o
pulso, delay é o espaco de tempo entre 0 comeco da medida e o comeco do pulso de
energia. O aumento do impulso de laser é determinado pela constante 11, 0 decaimento pela
constante t,. O pardmetro te,q determina o ponto no tempo do decaimento rapido, que
acontece com a constante de tempo ts.

O software de andlise de dados do LFA dispde de uma rotina para estimar a
difusividade térmica baseada no método de identificacdo de parametro e utiliza 0 método
de Levemberg-Marquardt.

A solucdo da equagdo de conducdo de calor em multicamadas e unidimensional,
necessaria para determinar a temperatura tedrica na face oposta do modelo, foi resolvida
analiticamente por Hartmann et al. E a expressdo que permite o célculo da elevagdo da
temperatura na face oposta é dada por:

T, 1 exp(— B, -t19,)
| =
T(2 t) \/(/’li'pl‘clj \/7 /11 al 9 2; G- F(k)

A, \ a, (5.2)

F(k): \/(/12 P2 ‘Cz)'{sen(ﬂk )Sen(ﬁk \/7 (\/7 cos ﬂk Sen ﬁk \/75(9” /Bk €os ﬂk ))}

(5.3)

e )|+ |l 2 2

2

(5.4)
Onde:

9. tempo de execucdo da onda de temperatura na camada i

a; difusividade da camada com o indice i
ci calor especifico da camada i

d; espessura da camada i

e; condutividade térmica da camada i

ni densidade da camada i

Bk Uma raiz positiva da equagéo:
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sen(f3, X )-cos(B, )- o Pl By sen( k)-sen(ﬂkx)+\/%sen(ﬂk)ms(ﬂkx):o

ke il (5.5)
3
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5.2.3.2 Céapsula de aluminio para confinamento da amostra de produtos liquidos ou
pastosos.

O método Flash classico ndo pode ser aplicado a materiais liquidos ou pastosos,
porque requer uma amostra de determinada forma e dimensao fixas. Assim, foi necessario
desenvolver um recipiente em que a amostra a ser testada pode ser introduzida e sua
difusividade térmica medida.

Nesse trabalho, foi utilizada uma célula para medicdo da difusividade térmica de
geléia de acerola. A célula consiste de uma cavidade cilindrica com corpo e tampa de
aluminio. As propriedades termofisicas do aluminio que compfe a célula séo:

condutividade térmica (ka=237 W/m/K), densidade ( O = 2702kg/m?), calor especifico
(Cpoai= 903J/kg/K) e difusividade térmica do aluminio (a, ~97,1x10°m?/s). O esquema
apresentado na Figura 5.16 representa fisicamente o corpo de prova utilizado na

experiéncia. As camadas 1 e 3 sdo de aluminio, com todas as propriedades conhecidas, € a
camada 2 é a geléia de acerola com difusividade térmica desconhecida.

Figura 5.16 — Esquema do modelo matematico utilizado



93

CAPITULO VI

RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos na caracterizagdo fisico-

quimica da fruta, polpa e geléia de acerola e os resultados da determinacdo das

propriedades termofisicas da polpa e da geléia de acerola.

6.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA

Na Tabela 6.1 é apresentada a caracterizacao fisico-quimica da fruta, da polpa e das

geléias de acerola utilizadas por este trabalho. Estas determinagdes foram feitas em

triplicata e os resultados mostrados correspondem a média dos valores obtidos.

Tabela 6.1 — Caracterizacdo Fisico-Quimica da fruta, polpa e geléias de acerola

Parametro Fruta Polpa Geléia 1 Geléia 2 Geléia 3
Umidade (%) 92,9+2,3 94,13+2,7 38,88+3,6 30,61+2,5 32,64+1,7
Cinzas (%) 0,36+0,08 0,31+0,07 0,30+0,05 0,25+0,04 0,18+0,02
Solidos Solaveis
) 6,8 6,6 67 69,6 68
(°Brix)
Atividade de Agua
. . 0,988+0,01 | 0,988+0,01 | 0,818+0,04 | 0,794+0,07 | 0,792+0,03
(adimensional)
Acidez Total Titulavel
o 0,394+0,04 | 0,331+0,03 | 0,372+0,05 | 0,355+0,07 | 0,380+0,04
(% de &cido citrico)
Ph 4,14+0,01 3,87+0,02 4,28+0,01 3,55+0,02 3,72+0,02
Acido Ascorbico
1656,8+20,0 | 1466,88+25,0 | 906,15+30,4 | 976,58+23,8 | 984,75+18,6
(mgA.A./100mL sol.)
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Os valores obtidos para a fruta, apresentados na Tabela 6.2, sdo préximos aos
encontrados por VENDRAMINI e TRUGO (2000), sendo que o valor da umidade, acido
ascorbico, acidez total titulavel e pH foram superiores e os valores dos sélidos soluveis
foram inferiores. Isto pode ser explicado devido as caracteristicas fisico-quimicas de um

alimento que variam de regido para regido, pois dependem de varios fatores como clima e

solo.
Tabela 6.2 — Comparacdo da Caracterizagdo Fisico-Quimica da acerola
Parametro Obtidos Referéncia*
Umidade (%) 92,9+2,3 92,4
Acido Ascorbico ((mgA.A./100mL sol.) 1656,8+20,0 1074
Soélidos Soluveis (°Brix) 6,8 9,2

Acidez Total Titulavel

56,28+1,04 34,4
(mL de NaOH 0,1N/100g9)

pH 4,14+0,01 3,7

* VENDRAMINI e TRUGO (2000)

Na Tabela 6.3, apresenta-se a comparacdo da caracterizacdo fisico-quimica para a
polpa de acerola fresca e observa-se que o valor da acidez total titulavel obtido foi bastante
inferior ao encontrado por BRASIL et al. (2007) e por MACIEL et al. (2009). Enquanto o
valor do pH determinado € bastante superior aos encontrados por estes mesmos autores.
Quanto ao teor de &cido ascorbico, observa-se certa discrepancia entre os valores
determinados, isto provavelmente se deve ao intervalo de tempo entre a obtencdo da polpa
e a determinacdo dessa propriedade.

Tabela 6.3 — Comparacao da Caracterizacdo Fisico-Quimica da polpa de acerola

Parametro Obtidos Referéncia 1* Referéncia 2*
Acido Ascérhico
1466,88+25,0 612,08 1969
(mgA.A./100mL sol.)
Solidos Soluveis (°Brix) 6,6 ND 6,8
Acidez Total Titulavel
L _ 0,331+0,03 14 0,97
(g de acido citrico/100g)
pH 3,87+0,02 3,3 3,0

1* BRASIL et al.(2007), 2* MACIEL et al.,(2009), ND = N&o Determinado
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Quanto a geléia de acerola, pode-se observar que os valores de pH e solidos sollveis
determinados, foram superiores ao resultados de MACIEL et al. (2009), enquanto os
valores do teor de &cido ascorbico e acidez total titulavel foram inferiores aos encontrados

por estes mesmos autores.

Tabela 6.4 — Comparagdo da Caracterizagdo Fisico-Quimica da geléia de acerola*

Parametro Obtidos Referéncia**
Acido Ascorbico ((mgA.A./100mL sol.) 976,58+23,8 1317
Solidos Solaveis (°Brix) 68 64
Acidez Total Titulavel (g de acido
. 0,380+0,04 2,9
citrico/100g)
pH 3,72+0,02 3,4

* Formulacgéo 3, ** MACIEL et al., (2009)

Uma analise das Tabelas (6.1 — 6.4) nos permite afirmar que a acerola é rica em
vitamina C (acido ascérbico), e que mesmo apos a transformacgdo da fruta em polpa ou
geléia o valor desse constituinte continua elevado. Este fato torna-se relevante, porque
segundo LIMA (2004), alem da vitamina, o acido ascérbico é importante por sua agdo
antioxidante e estimulacdo do sistema imunolégico, dentre outros beneficios a sadde (que
estdo sendo investigados) tais como, a inibicdo de compostos N-nitrosos causadores de
cancer no estomago.

A determinacdo do conteudo de acido ascérbico € muito importante, pois além de
seu papel fundamental na nutricdo humana, sua degradacdo pode favorecer o
escurecimento ndo enzimatico e causar aparecimento de sabor estranho. Além disso, 0
acido ascorbico é um importante indicador, pois sendo a vitamina mais termo labil, sua
presenca no alimento, indica que, provavelmente, os demais nutrientes também estdo sendo
preservados (UDDIN et al., 2002).
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6.2. - PROPRIEDADES TERMOFISICAS

Sdo apresentados, neste capitulo, os resultados obtidos para as propriedades
termofisicas da polpa e da formulacdo 3 da geléia de acerola, determinadas empiricamente

e experimentalmente, os dados referentes as formulagdes 1 e 2 encontram-se no anexo.
6.2.1. — Massa Especifica

No presente topico sdo apresentados os valores estimados para a massa especifica
da polpa e da geléia de acerola, utilizando 3(trés) equacOes preditivas apresentadas no
capitulo 1 e também o valor médio obtido através do método picnométrico, esses valores

podem ser vistos Nas Tabelas. (6.5) a (6.7).

Tabela 6.5 — Valores da massa especifica estimados na temperatura de 25°C

Massa especifica (Kgm™)

Alvarado e Romero, Constenla et al., Ramos e Ibarz, )
Produto Experimental
1989 1989 1989
Polpa 1023,87 1030,28 1021,95 1028,45
Geléia 1 1302,31 1343,85 1335,35 1274,65
Geléia 2 1314,30 1361,74 1351,05 X
Geléia 3 1306,92 1350,86 1341,36 X

E necessario ressaltar que a geléia 1 foi formulada com 60% de polpa e 40% de
acucar e 1% de pectina e o teor de solidos sollveis final foi de 67°Brix, a geléia 2 foi
formulada com 50% de polpa e 50% de acucar, 1% de pectina e teor de sélidos sollveis
final de 69,6°Brix e a geléia 3 foi formulada com 50% de polpa e 50% de acucar, 0,5% de
pectina e apresentou teor de solidos soluveis final de 68°Brix.

A tabela 6.5 apresenta os valores da massa especifica da polpa e das trés
formulacbes da geléia de acerola, estimados pelas equacOes preditivas e determinados
experimentalmente na temperatura de 25°C. Observa-se que os valores tedricos para a
polpa obtidos atraves das equacdes de ALVARADO e ROMERO (1989) e RAMOS e
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IBARZ (1989), situaram-se abaixo do valor experimental, este fato esta de acordo com
LIMA et al. (2003) que observou esse mesmo comportamento para polpa de umbu.

Observa-se atraves da tabela 6.5, que o aumento do teor de solidos soluveis faz com
que a massa especifica da geléia aumente, o0 que esta de acordo com o estudo de SOUZA
(2008).

Pode-se notar, também, que os valores obtidos com o uso das equacgdes empiricas
encontradas na literatura, sdo préximos dos valores obtidos experimentalmente, mostrando
que tais equacdes podem, na auséncia de dados experimentais, serem utilizadas para a
predicdo das massas especificas dos produtos aqui estudados nas concentracbes e
temperaturas utilizadas.

Através da Tabela 6.6, observa-se que os valores da massa especifica obtidos
através das correlagdes empiricas para a polpa de acerola, nas temperaturas de 30 a 80°C,
variaram de 993,4 4 1028,93 kgm™, este fato esta de acordo com os valores encontradas na
literatura para polpas de frutas tais como: polpa de umbu (LIMA et al., 2003), polpa de
manga espada (JUNIOR et al., 2007a) que foram entre 1052,61 a 1063,39 kgm™ e de
1009,38 kgm™ a 1055,73 kgm>, respectivamente.

Tabela 6.6 — Valores da massa especifica (kgm™) calculada através de equacdes
propostas na literatura para a polpa de acerola (6,6°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 30 40 50 60 70 80
Alvarado e Romero, 1989 1022,45 | 1019,36 | 1015,46 | 1010,21 | 1003,06 | 993,40
Constenla et al., 1989 1028,93 | 1025,32 | 1021,08 | 1016,02 | 1010,44 | 1004,24
Ramos e Ibarz, 1989 1019,37 | 1014,22 | 1009,06 | 1003,91 | 998,75 993,60

Na Tabela 6.7, apresentam-se os valores da massa especifica para a formulacdo 3
da geléia de acerola, obtidos através das equacdes propostas em literatura para as diferentes
temperaturas. Observa-se que ocorre um decréscimo da massa especifica com 0 aumento
da temperatura, 0 que esta relacionado a expansdo volumétrica sofrida devido ao aumento
do fornecimento de energia ao sistema o que faz as moléculas vibrarem com velocidades
maiores, ficando cada vez mais afastadas umas das outras. Este fato esta de acordo com
RAMOS e IBARZ (1998), CEPEDA e VILLARAN (1999), PEREIRA et al. (2002),
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LIMA et al.(2003), JUNIOR et al. (2007a) e SOUZA (2008), que estudaram o
comportamento da massa especifica com o aumento da temperatura para suco e puré de
péssego, suco de macd, polpa de acai, polpa de umbu, polpa de manga espada e polpas e
néctares de pequenos frutos, respectivamente.

Os valores obtidos para a massa especifica da geléia de acerola através das
equacdes empiricas na faixa de temperatura de 25°C a 80°C, ficaram entre 1276,46 a
1349,00 Kgm™, valores superiores aos encontrados por MOURA et al. (2006) para
solucBes modelos de geléias e doces em massa (no intervalo de 1082,73 & 1174,28 Kgm)
e por MOURA et al. (2008) para geléias e doces em massa light de goiaba e morango
(entre 1136,57 & 1148,96 Kgm™).

Tabela 6.7 — Valores da massa especifica (kgm™) calculadas através de equacdes

propostas na literatura para a geléia 3 (68°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 30 40 50 60 70 80
Alvarado e Romero, 1989 1305,50 | 1302,41 | 1298,51 | 1293,27 | 1286,11 | 1276,46
Constenla et al., 1989 1349,00 | 1344,26 | 1338,71 | 1332,07 | 1324,75 | 1316,62
Ramos e Ibarz, 1989 1338,79 | 1333,63 | 1328,48 | 1323,32 | 1318,17 | 1313,01

6.2.2. — Calor Especifico

Neste tdpico sdo apresentados os valores estimados para o calor especifico da polpa
e da geléia de acerola, utilizando-se dois modelos tedricos.

Na Tabela 6.8 apresentam-se os valores do calor especifico da polpa de acerola,
estimados através das equacBes empiricas. Obteve-se valores entre 4,014 a 4,087 Jg*°C™*,
estes estdo na mesma faixa dos encontrados por SILVA (2008), entre 3,26 & 4,05 Jg*°C™
para polpa de jaca, e sdo superiores aos valores encontrados por LIMA et al. (2003) (3,21 a
3,67 Jg°C™?) e ARAUJO et al. (2004) (3,13 & 3,24 Jg*°C™), para polpa de umbu e polpa

de cupuacu, respectivamente.
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Tabela 6.8 — Valores do calor especifico (Jg™°C™) calculados através de equacdes

propostas na literatura para a polpa de acerola (6,6°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 25 30 40 50 60 70 80

Manoar et al., 1991 4,023 | 4,025 | 4,029 | 4,032 | 4,036 | 4,039 | 4,043

Watson apud Peacok, 1995 4,014 | 4,022 | 4,039 | 4,053 | 4,066 | 4,078 | 4,087

Na Tabela 6.9 apresentam-se os valores do calor especifico para a terceira
formulacdo da geléia de acerola, estimados através das correlacbes empiricas encontradas
na literatura, obteve-se valores entre 2,166 a 2,899 Jg°C™. Estes valores estdo na mesma
faixa dos encontrados por MOURA et al. (2006) e (2008) para solu¢cdes modelos de geléias
e doces em massa (entre 2,94 e 3,3 Jg'°C™) e geléias e doces em massa light (entre 2,88 e
3,37 Jgtec™).

Tabela 6.9 — Valores do calor especifico (Jg°C™) calculados através de equacdes

propostas na literatura para a geléia 3 (68°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 25 30 40 50 60 70 80

Manoar et al., 1991 2,166 | 2,186 | 2,233 | 2,281 | 2,328 | 2,375 | 2,415

Watson apud Peacok, 1995 2,594 | 2,623 | 2,681 | 2,736 | 2,788 | 2,840 | 2,899

Analisando as Tabelas 6.8 e 6.9, pode-se observar que o calor especifico apresenta
comportamento inverso a massa especifica quanto a temperatura, ou seja, é diretamente
proporcional a temperatura para os produtos aqui estudados. Verifica-se também que 0s
valores estimados para a polpa sdo maiores do que os valores estimados para a geléia,
evidenciando a grande influéncia da umidade na determinacao desse parametro, visto que a
4gua apresenta o maior valor de calor especifico (em torno de 4,2Jg°C™) em relacéo a
todos os outros componentes do alimento. Segundo LEWIS (1987) e SILVA (2008),
devido as caracteristicas Unicas das ligacdes de hidrogénio, a d4gua apresenta um calor
especifico bastante elevado em relacdo a outras substancias, conseqiientemente, o calor

especifico de um produto alimenticio é significativamente afetado pela quantidade de agua
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presente e seu estado fisico. RIBEIRO et al. (2002) determinou experimentalmente este
parametro para a fruta de acerola e obteve um valor de 3,7115Jg*°C™, que é um valor

intermediario para 0s aqui encontrados.
6.2.3. — Difusividade térmica

Agora, serdo apresentados os valores estimados para a difusividade térmica da
polpa e da geléia de acerola, utilizando trés modelos tedricos encontrados na literatura
(RIEDEL, 1969; MARTENS, 1980 e RENAUD, 1990) e tambem os valores experimentais
médios obtidos através do método Flash.

Devido a auséncia na literatura de valores das propriedades termofisicas para o0s
produtos de acerola, utilizou-se nesse trabalho, para a determinacdo experimental da
difusividade térmica através do método Flash, valores de calor especifico calculados
empiricamente pela equacdo de MANOAR et al. (1991) e o valor da massa especifica
determinado experimentalmente pelo método picnométrico, para a polpa e a geléia de
acerola. Esse procedimento teve como objetivo, testar a viabilidade do método Flash para
medir a difusividade térmica de produtos liquidos e em gel.

Nas Tabelas 6.10 (para polpa) e 6.11 (para a geléia) sdo apresentados os valores da
difusividade térmica estimados pelos modelos tedricos. Os valores estimados pelas
equac0es preditivas para a polpa de acerola (Tabela 6.10) estdo na faixa de valores entre 1
e 2 x10'm?s™, que é a mesma encontrada por diversos autores para polpas de frutas, entre
eles: BHOWMIK & HAYAKAWA (1979), ALVARADO (1994), SIMOES (1997) e
LIMA et al. (2003), estudando polpa de macé e tomate, polpa de mamao, polpa de manga e
polpa de umbu, respectivamente.

Tabela 6.10 — Valores empiricos da difusividade térmica (m?s™ x 107) para a polpa
de acerola (6,6°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 1,44 1,46 1,49 1,53 1,55 1,58 1,60
Martens, 1980 1,40 1,41 1,44 1,47 1,50 1,53 1,56
Renaud, 1990 1,43 1,44 1,45 1,46 1,47 1,48 1,49
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Analisando a Tabela 6.11, pode-se ver que os valores empiricos para a geléia de
acerola, situaram-se entre 1,07 & 1,37 m%™ x 107 que estdio na mesma faixa dos
encontrados experimentalmente por MOURA et al. (2006), MOURA et al. (2008) e
BETTA et al. (2009), para solu¢des modelos de geléias e doces em massa, geléias e doces

em massa light e geléia de damasco, respectivamente.

Tabela 6.11 — Valores empiricos da difusividade térmica (m®s™ x 107) para a geléia 3
(68°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 1,07 1,08 1,09 1,10 1,11 1,12 1,13
Martens, 1980 1,05 1,06 1,09 1,12 1,15 1,18 1,26
Renaud, 1990 1,31 131 1,32 1,33 1,34 1,36 1,37

Na determinacdo da difusividade térmica através do método Flash, o modelo
escolhido no equipamento Flash foi o modelo em 3(trés) camadas com perda de calor, por
considerarmos o mais realista uma vez que considera eventuais perdas por convecgéo,
permitindo obter resultados mais precisos para a difusividade térmica.

Realizou-se uma série de ensaios com o objetivo de se medir a difusividade e a
condutividade térmica da polpa e da geléia de acerola. Os ensaios para a polpa de acerola
foram realizados no intervalo de temperatura de 30 a 60°C, com 5(cinco) repeticdes para
cada temperatura conforme mostrado na Figura 6.1. Nesta figura podemos ver 0s
parametros das medidas, tais como a identificacdo da amostra, laboratério, operador, data
da andlise, modelo, material das camadas, didmetro da amostra, bem como o horério e a
temperatura de cada tiro, o valor da difusividade calculado e o desvio padrdo, a voltagem e
a duracdo de cada tiro.
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Figura 6.1 — Relatdrio obtido através do método Flash para a polpa de acerola

Observa-se que o0s valores experimentais da difusividade térmica obtidos para a

polpa de acerola, variaram entre 1,77 a 2,19 m%s™ x 107, que estdo proximos aos valores

encontrados na Literatura para produtos semelhantes. Pode-se notar também que os valores

do desvio padrdo se encontram na faixa de 1,9620 & 3,6918 x 107, o que torna 0 método

bastante confiavel.

Na Figura 6.2, o grafico central representa os valores médios da difusividade e da

condutividade térmica para a polpa de acerola, obtida através do método Flash. O grafico

inferior esquerdo mostra a duragdo do pulso de energia liberado para perturbar
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termicamente a amostra com objetivo de criar um gradiente de temperatura entre as duas
faces da cépsula. Acrescente-se que a area abaixo da curva representa a energia total

liberada pelo pulso térmico.

id LFA Analysis - [LFA2 (DB: mirtes.mdb) - polpa acerola (polpa acerola integral)]
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Figura 6.2 — Resultados médios obtidos através do método Flash para a polpa de acerola

O gréfico inferior direito mostra a evolucdo da temperatura transiente no centro da
superficie oposta a perturbacdo térmica. A linha azul representa a evolucdo transiente da
temperatura experimental medida e a linha vermelha a temperatura teérica calculada da
solucdo da equacdo de energia utilizando a difusividade térmica medida na experiéncia
Flash. As curvas que ilustram a duracdo do pulso sdo concernentes apenas a temperatura de
30,950 °C. Assim, pode-se observar que a temperatura tedrica é perfeitamente consistente
com a temperatura experimental medida.

Nesta figura também sdo apresentados os dados utilizados no céalculo das

propriedades pelo Equipamento Flash, tais como: o numero de pulsos, a temperatura
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programada, a temperatura real dos pulsos, o valor do calor especifico e da densidade

informados inicialmente, as espessuras das camadas, a voltagem do laser, o modelo

utilizado no célculo da difusividade térmica, entre outros dados.

Para a geléia de acerola, os ensaios foram realizados na faixa de 30 a 80°C e para
testar a reprodutibilidade ou grau de concordancia entre os resultados de medigdes
sucessivas dos valores estimados, em cada temperatura de referéncia, foram feitos 10 (dez)
medidas da difusividade térmica. As tabelas 6.12 e 6.13 mostram o0s valores medidos da
difusividade térmica e o desvio padrédo indicativo do grau de reprodutibilidade obtido na
série de ensaios.

Os resultados numérico dispostos nas Tabelas 6.12 e 6.13, nos permite visualizar que
existem valores medidos da difusividade que sdo fisicamente inconsistentes para a natureza
do produto, ou seja, a difusividade térmica deve crescer com a temperatura. Neste
contexto, se faz necessario expurgar 0s ensaios que apresentam comportamento contrario
ao esperado fisicamente.

Os resultados do desvio padrdo mostram que o menor grau de reprodutibilidade
ocorre nas temperaturas de 50 e 70°C, respectivamente 0.00341 e 0.00451. Os fatores que
podem afetar a reprodutibilidade das medidas durante os ensaios estdo associados:

e A falta de controle das condicBes de testes (mudanca de temperatura, mudanca de
umidade, etc.) no Laboratério Analise Térmica que podem afetar a sensibilidade dos
instrumentos de medidas e controles de temperaturas;

e Acumulo de sujeiras nas lentes que protegem o sensor de temperatura;

e Mudanca nas temperaturas de medidas;

e O Nivel de ruido na rede de fornecimento de eletricidade, constatado no sinal que mede
a evolucéo da temperatura;

e As variacdes da tensdo na rede de fornecimento de eletricidade que interfere
diretamente na quantidade de energia que é liberada no pulso térmico caracteristico da
experiéncia flash. Em consequéncia, o evolucdo da temperatura transiente tedrica que
depende da magnitude, duracdo e distribui¢do do pulso sobre a superficie irdo induzir

erros experimentais na estimacéo da difusividade térmica.
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Tabela 6.12 — Valores experimentais da difusividade térmica nas temperaturas de 30 a

50°C
Egg?g;iﬁgrg)gg Ensaio | Temperatura (°C) | Difusividade Térmica (mm?s™) r\n/gli?(r) E:;;’ég
1 31.230 0.111
2 31.246 0.132
3 31.258 0.121
4 31.302 0.120
5 31.341 0.128
30.0 0.121 | 0.00244
6 31.365 0.120
7 31.360 0.106
8 31.378 0.127
9 31.400 0.125
10 31.439 0.121
1 40.807 0.132
2 40.959 0.129
3 39.937 0.140
4 39.424 0.132
5 39.056 0.151
40.0 0.131 | 0.00254
6 39.188 0.083
7 39.641 0.135
8 39.790 0.132
9 39.907 0.134
10 40.002 0.143
1 49.203 0.130
2 48.787 0.142
3 49.450 0.138
4 49.783 0.131
5 49.751 0.121
50.0 0.129 | 0.00341
6 49.499 0.129
7 49.167 0.141
8 49.359 0.126
9 49.535 0.115
10 49.610 0.114
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Tabela 6.13 — Valores experimentais da difusividade térmica nas temperaturas de 60 a

80°C
;iz‘zlfgrrﬁgr?"gi Ensaio | Temperatura (°C) | Difusividade Térmica (mm?s™) ;q/g‘lj?g E:c?;/z?:g
1 60.501 0.130
2 59.219 0.140
3 59.211 0.134
4 59.203 0.146
5 59.562 0.130
60.0 0.144 | 0.00166
6 59.711 0.130
7 59.857 0.140
8 59.946 0.136
9 60.027 0.140
10 60.095 0.142
1 70.518 0.132
2 69.697 0.144
3 69.751 0.138
4 69.700 0.135
5 69.703 0.137
70.0 0.139 | 0.00431
6 69.833 0.144
7 69.922 0.142
8 70.014 0.141
9 70.084 0.139
10 70.134 0.140
1 80.026 0.146
2 80.196 0.147
3 80.068 0.144
4 80.198 0.146
80.0 > 80.205 0.151 0.148 | 0.00188
6 80.218 0.152
7 80.262 0.141
8 80.274 0.151
9 80.288 0.151
10 80.304 0.152

Na Figura 6.3, apresenta-se o grafico obtido pelo equipamento FLASH para os

valores médios da difusividade e condutividade térmica da geléia de acerola, apos serem

expurgados os valores dos ensaios que apresentavam comportamento inverso ao esperado.




107

No canto superior esquerdo da figura encontramos os valores da difusividade térmica
determinadas através de 5(cinco) modelos disponiveis no software de anélise e também a
escolha do modelo que apresenta o melhor valor.

O programa de andlise considera as diversas fontes de erro das medicdes: incertezas
relacionadas com a medicdo, temperatura, tempo, corregdo de pulso, incertezas
concernentes as dimensdes e as propriedades da capsula. Isto nos permitiu estimar o desvio
padréo que foi da ordem de grandeza de 107>,

Os valores médios encontrados experimentalmente através do método Flash para a
geléia de acerola (jelly) situaram-se entre 0,124 a 0,148 mm?s™, valores superiores, porém
préximos aos encontrado por BETTA et al. (2009) para geléia de damasco (jam), que foi
de 0,122 +0,005 mm?s™, considerando que os produtos apresentam composicéo diferentes,
0 teor de umidade, por exemplo foi de 49,38% para a geléia de damasco e entre 30 e 39%
para a geléia de acerola, além do que o termo “jam” ¢é usado para geléias feitas de frutas
inteiras, esmagadas ou picadas, € um produto consistente e macio, enquanto o termo “jelly”
refere-se a geléias feitas de suco ou polpa de frutas que sdo claras e brilhantes e firmes.
Podemos observar que os valores tedricos obtidos atraves das correlacbes empiricas de
RIEDEL (1969) e de MARTENS (1980), situam-se abaixo dos valores experimentais,
comportamento semelhante ao encontrado por LIMA et al. (2003).

MOURA et al. (2006) encontraram valores entre 1,34 e 1,489 m’s™ x 107 para
solucdes modelos de geléias e doces em massa e MOURA et al. (2008) encontraram
valores no intervalo de 1,118 a 1,51 m®s™ x 10™' para geléias e doces em massa light. Sendo
assim, tanto os valores empiricos quanto os valores experimentais encontrados por este

trabalho, encontram-se na mesma faixa dos valores encontrados na Literatura.
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Figura 6.3 — Resultados médios obtidos através do método Flash para a geléia de acerola
6.2.4. — Condutividade térmica

Neste topico, serdo apresentados os valores estimados para a condutividade térmica
da polpa e da geléia de acerola, utilizando dois modelos teéricos e também os valores
experimentais méedios obtidos através do método Flash.

Podemos observar atraves da Tabela 6.14 que o valor da condutividade térmica
obtida através das equacOes empiricas para a polpa de acerola se encontram na faixa de
0,570 a 0,657 Wm™°C™, valores proximos aos valores encontrados na literatura para
polpas e sucos de frutas. LIMA et al. (2003) encontrou valores na faixa de 0,499 a 0,588
Wm°C™ para polpa de umbu, MATTOS (2007) encontrou valores médios de 0,583 Wm’
1oc! para polpa de acerola.
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Os valores obtidos para a condutividade térmica da polpa de acerola através do
método Flash estdo no intervalo de 0,913 & 1,1 Wm™°C™. Conforme visto na Figura 6.2,
estes valores sdo superiores aos encontrados na literatura para produtos similares, e

também aos valores empiricos encontrados por este trabalho.

Tabela 6.14 — Valores empiricos da condutividade térmica (Wm™°C™) para a polpa
de acerola (6,6°Brix)

Temperaturas (°C)
Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 0,570 0,594 0,608 0,620 0,631 0,642 0,651
Constenla, 1989 0,594 0,599 0,611 0,623 0,634 0,645 0,657

Na Tabela 6.15 serdo apresentados os valores da condutividade térmica estimados
pelos modelos tedricos. Os valores estimados pelas equacdes preditivas para a geléia de
acerola estdo entre 0,375 e 0,437 Wm™C™, que sdo na mesma faixa dos valores
encontrados por MOURA et al. (2006 e 2008), para produtos similares.

Tabela 6.15 — Valores empiricos da condutividade térmica (Wm™°C™) para a geléia 3

Temperaturas (°C)
Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 0,386 0,390 0,399 0,407 0,415 0,422 0,428
Constenla, 1989 | 0,375 0,381 0,392 0,403 0,414 0,426 0,437

Os valores experimentais médios obtidos através do método Flash situaram-se entre
0,384 e 0,497 Wm™°C™, para a geléia de acerola. Observa-se que os valores experimentais
encontrados foram proximos aos valores encontrados através das equacles preditivas,
sabemos que a condutividade térmica, como todas as propriedades termofisicas, é
grandemente influenciada pela composicdo quimica do alimento e pelas condi¢Bes de
processamento. Como ndo foram encontradas na literatura consultada equagdes preditivas
para geleias, utilizamos as equaces utilizadas para suco de frutas, leite e solucéo de agucar
(RIEDEL, 1969) e suco clarificado de macd (CONSTENLA et al., 1989), observando que
estas equacOes permitem a estimativa aproximada da difusividade térmica quando os dados

experimentais ndo estdo disponiveis.
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MOURA et al. (2006) encontraram valores entre 0,446 e 0,546 para solucdes
modelos de geléias e doces em massa e MOURA et al. (2008) encontraram valores entre
0,37 e 0,548 para geléias e doces em massa light, portanto podemos afirmar que tanto os
valores obtidos pelo uso das equacBes empiricas quanto os valores obtidos pelo método
Flash, para a geléia de acerola, apresentam boa concordancia com os encontrados na

literatura.
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CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

Conclusodes

O interesse por alimentos com atributos funcionais, como € o caso da acerola por
seu elevado teor de acido ascorbico, justifica maiores esforcos de se estudar o potencial do
uso industrial de frutas regionais. A geléia de acerola apresentou caracteristicas favoraveis
para 0 consumo e certamente representa uma opg¢do a mais ao pequeno produtor e a
fruticultura brasileira.

O estudo apresentado tratou da aplicacdo do método Flash na estimativa das
propriedades termofisicas de produtos alimenticios, em especial da geléia de acerola.

Inicialmente foi realizada pesquisa bibliogréfica a cerca de outros trabalhos
relacionados ao tema envolvido, e foi constatada que existia uma necessidade de se
avancar no estudo da caracterizacdo térmica de alimentos em géis e pastosos.

Definiu-se e fabricou-se o produto a ser estudado termofisicamente.

Equacbes preditivas foram usadas para estimar as propriedades termofisicas da
geléia.

Testes experimentais foram realizados no equipamento Flash, para verificar a
viabilidade da aplicacdo desse método a géis alimenticios e materiais pastosos.

Os modelos, disponiveis no programa de analise de dados, levam em consideracao
a influéncia da capsula sobre a temperatura da face posterior e requer o conhecimento das
dimens@es e composi¢cdo da amostra.

Nesse estudo, o procedimento de estimagdo foi baseado em um modelo de difuséo
de calor transiente em trés camadas, 0 modelo de Cowan foi usado para identificar a
difusividade térmica.

ComparacOes entre os valores estimados através das equacgdes empiricas e dos

métodos experimentais foram realizadas.
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O presente estudo mostra que o método FLASH foi utilizado com sucesso para
amostras liquidas e em forma de géis, o que indica a possibilidade de entdo ser utilizado
para se estimar com precisdo a difusividade térmica, a condutividade térmica e o calor
especifico para uma gama de outros produtos liquidos, géis e pastosos.

Foi feita a implementacdo do modelo matemético com o uso do Fortran, para
determinar o perfil transiente tedrico da distribuicdo de temperatura para a amostra
confinada entre camadas de aluminio.

Os resultados foram apresentados em termos da difusividade térmica e da
condutividade térmica. Os resultados foram comparados com os valores encontrados na
literatura para produtos similares ja que ndo existe na literatura resultados para 0 mesmo
produto.

O trabalho permitiu disponibilizar valores para condutividade térmica e
difusividade térmica de géis de acerola para alimentar codigos de calculos para

dimensionamento de processos industriais.

Perpectivas

Sugere-se como perspectivas de avango na qualidade deste trabalho a inclusdo de

fatores relevantes ao entendimento do processo fisico, tais como:

v A realizacdo de experimentos no equipamento FLASH para a estimativa da
difusividade térmica, condutividade e do calor especifico para outros materiais géis
e pastosos;

v Resolver um problema inverso de conducdo de calor para identificacdo dos
parametros do modelo tedrico;

v' Realizar um estudo de sensibilidade aos parametros para identificar a influéncia de
cada parametro na evolucdo temporal da temperatura.

v' Desenvolver um modelo matematico que represente a transferéncia de calor
fisicamente mais realista, ou seja, multicamadas, cilindrico e bidimensional,
incluindo perdas por conveccdo, radiacdo e eventuais presenca de efeitos

convectivos, tensdes superficiais entre o produto e as superficies da capsula.
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ANEXOS

Nos anexos sdo mostrados algumas informacg6es sobre os parametros térmicos das
formulacdes 1 e 2 da geléia de acerola, calculadas empiricamente. Como também alguns
dados obtidos através do método Flash.
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ANEXO |

Tabela A.1: Valores da massa especifica (kgm™) calculadas através de equacdes

propostas na literatura para a geléia 1 (67°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 30 40 50 60 70 80
Alvarado e Romero, 1989 1300,89 | 1297,80 | 1293,90 | 1288,66 | 1281,50 | 1271,85
Constenla et al., 1989 1342,06 | 1337,35 | 1331,68 | 1325,22 | 1317,99 | 1309,03
Ramos e Ibarz, 1989 1332,77 | 1327,61 | 1322,46 | 1317,30 | 1312,15 | 1306,99

Tabela A.2: Valores da massa especifica (kgm™) calculadas através de equacdes

propostas na literatura para a geléia 2 (69,6°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 30 40 50 60 70 80
Alvarado e Romero, 1989 1312,88 | 1309,79 | 1305,89 | 1300,64 | 1293,49 | 1283,83
Constenla et al., 1989 1359,87 | 1355,09 | 1349,49 | 1342,80 | 1335,43 | 1327,23
Ramos e Ibarz, 1989 1348,47 | 1343,31 | 1338,16 | 1333,00 | 1327,85 | 1322,69

Tabela A.3: Valores do calor especifico (Jg°C™) calculados através de equacdes

propostas na literatura para a geléia 1 (67°Brix )

Temperaturas (°C)

Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Manoar et al., 1991 2,352 | 2,371 | 2,414 | 2,456 | 2,499 | 2,542 | 2,579
Watson apud Peacok, 1995 2,617 | 2,646 | 2,703 | 2,758 | 2,811 | 2,863 | 2,912
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Tabela A.4: Valores do calor especifico (Jg°C™) calculados através de equacdes

propostas na literatura para a geléia 2 (69,6°Brix)

Temperaturas (°C)

Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Manoar et al., 1991 2,105 | 2,126 | 2,175 | 2,223 | 2,272 | 2,321 | 2,362
Watson apud Peacok, 1995 2,557 | 2,587 | 2,646 | 2,702 | 2,757 | 2,811 | 2,862

Tabela A.5: Valores empiricos da difusividade térmica (m%s™ x 107) para a geléia 1

(67°Brix)
Temperaturas (°C)
Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 1,11 1,12 1,13 1,15 1,16 1,17 1,18
Martens, 1980 1,08 1,10 1,12 1,15 1,18 1,21 1,24
Renaud, 1990 1,32 1,33 1,34 1,35 1,36 1,37 1,38
Tabela A.6: Valores empiricos da difusividade térmica (m?™ x 107) para a geléia 2
(69,6°Brix)
Temperaturas (°C)
Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 1,06 1,07 1,08 1,09 1,10 1,11 1,12
Martens, 1980 1,03 1,04 1,08 1,11 1,14 1,16 1,19
Renaud, 1990 1,30 1,31 1,32 1,33 1,34 1,35 1,36

Tabela A.7: Valores empiricos da condutividade térmica (Wm™°C™) para a geléia 1

(67°Brix)
Temperaturas (°C)
Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 0,406 0,411 0,421 0,429 0,437 0,444 0,451
Constenla, 1989 | 0,378 0,384 0,396 0,407 0,418 0,430 0,441
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Tabela A.8: Valores empiricos da condutividade térmica (Wm™°C™) para a geléia 2

(69,6°Brix)
Temperaturas (°C)
Modelos 25 30 40 50 60 70 80
Riedel, 1969 0,379 0,384 0,399 0,400 0,407 0,414 0,420
Constenla, 1989 | 0,369 0,375 0,386 0,398 0,409 0,420 0,432
Tabela A.9: Experiéncia realizada para a geléia a 30°C no dia 23 de Margo de 2011
Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm?s™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrdo
1 31.230 0.111 0.341
2 31.246 0.132 0.373
3 31.258 0.121 0.405
4 31.302 0.120 0.368
5 31.341 0.128 0.368
5 31365 5130 0.121 0393 0.372 | 0.00244
7 31.360 0.106 0.326
8 31.378 0.127 0.390
9 31.400 0.125 0.384
10 31.439 0.121 0.373
Tabela A.10: Experiéncia realizada para a geléia a 40°C no dia 23 de Marco de 2011
Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm%™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrdo
1 39.842 0.119 0.396
2 40.615 0.136 0.361
3 41.070 0.107 0.384
4 40.879 0.124 0.372
5 40.621 0.131 0.401
5 20391 5118 0.123 5368 0.384 | 0.00198
7 39.992 0.128 0.411
8 39.644 0.123 0.426
9 39.340 0.127 0.389
10 39.444 0.116 0.335
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Tabela A.11: Experiéncia realizada para a geléia a 40°C no dia 24 de Marco de 2011

Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm?s™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrio
1 40.807 0.132 0.412
2 40.959 0.129 0.403
3 39.937 0.140 0.438
4 39.424 0.132 0.411
5 39.056 0.151 0.471
5 39188 5083 0.131 5755 0.409 | 0.00254
7 39.641 0.135 0.422
8 39.790 0.132 0.413
9 39.907 0.134 0.417
10 40.002 0.143 0.446
Tabela A.12: Experiéncia realizada para a geléia a 50°C no dia 24 de Marco de 2011
Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm%™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrdo
1 49.203 0.130 0.411
2 48.787 0.142 0.448
3 49.450 0.138 0.437
4 49.499 0.129 0.410
5 49.783 0.131 0.415
5 29751 5 1a1 0.129 5388 0.420 | 0.00341
7 49.167 0.141 0.448
8 49.359 0.126 0.412
9 49.535 0.115 0.416
10 49.610 0.114 0.418
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Tabela A.13: Experiéncia realizada para a geléia a 60°C no dia 24 de Margo de 2011

Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm?s™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrdo
1 60.501 0.130 0.420
2 59.219 0.140 0.452
3 59.211 0.134 0.431
4 59.203 0.146 0.473
5 59.562 0.130 0.421
5 £ 5130 0.137 5419 0.442 | 0.00166
7 59.857 0.140 0.452
8 59.946 0.136 0.439
9 60.027 0.140 0.453
10 60.095 0.142 0.460
Tabela A.14: Experiéncia realizada para a geléia a 70°C no dia 24 de Marco de 2011
Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm%™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrdo
1 70.518 0.132 0.440
2 69.697 0.144 0.479
3 69.751 0.138 0.458
4 69.700 0.135 0.449
5 69.703 0.137 0.455
5 59,833 5144 0.139 5280 0.462 | 0.00132
7 69.922 0.142 0.475
8 70.014 0.141 0.469
9 70.084 0.139 0.449
10 70.134 0.140 0.466
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Tabela A.15: Experiéncia realizada para a geléia a 80°C no dia 24 de Marc¢o de 2011

Ensaio Temperatura | Difusividade Térmica Valor Condutividade térmica | Valor | Desvio
(°C) (mm?s™) médio (Wm-1°C-1) médio | Padrio

1 80.026 0.146 0.491

2 80.196 0.147 0.493

3 80.068 0.144 0.482

4 80.198 0.146 0.490

5 80.205 0.151 0.506

5 80218 5152 0.148 SELL 0.497 | 0.00188

7 80.262 0.141 0.473

8 80.274 0.151 0.507

9 80.288 0.151 0.507

10 80.304 0.152 0.510
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ANEXO I

i LFA Database - [mirtes.mdb]
Action Database View Tools Help

=2 %o = 8@

Date/Time | Identity | Sample | Type | Instiument | Measurement "polpa acerola’' Parameters
1041272003 14:45:27  geleia acerola | geleia acerola_ 3L LFA 457

palpa acerola Il polpa acerol

| dentity palpa acerala
Irestrument LFa& 457

Laboratory LAT

Operator zaqueu

Customer Mirtes

Date/Time 812/200913:52:45
Remark palpa acerola integral
Sample name palpa acerala integral
Type Triple layer

Material pure_aluminiu_cpe | acerola [u] | pure_aluminiu_cpe
Coating grafite

Sample diameter /mm  12.700
Sample thickness /mm 03100 | 0.4000 [u] | 0.3000

Cptable Geleia acerala | Polpa de Acerola (u] | Geleia acerola
Expansion table pure_aluminiun_cpe | dl_const [u) | pure_aluminiun_cpe
Diffusivity table Pure_aluminium.dif | undefined [u] | Pure_aluminiumn.dif
Atmosphere Air
Flow+ rate Amlmin) 0.00
Temp. recalib. file Tealzero.tcx
Shats For Measurement "palpa acerola”
Nao. | Shat Time | Termp. £ 'C I Diffus. /m'?fs] | Std.Dev. I Model | Woltage | Pulse/ms | Ampl. gain | Orf. pos [aiea/mm™2] | Filter/ms | Hidden |
14:34:39 30,950 0177 28640e003 3L heat, + pe. 2018.0 050 100.0 15(78.540) 01000

2 14:36:17 30,855 0186 27216e-003 3L heatl + pc. 2018.0 0.50 127.0 15(785400 01270  No

El 14:37:56 30,730 0.187 3.0966e-003 3L heatl, + pc. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 No

4 14:39:34 30599 0.203 29876e-003 3L heatl + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270  No

® 14:41:10 30471 0181 36918003 3L heatl + pe. 2018.0 050 127.0 15(78540) 01270  No

5 14:68:28 38419 0206 24025003 3L heat, + pe. 2018.0 050 127.0 15(78540) 01270  No

7 15:01:07 40,002 0.206 25746e-003 3L heatl +pc. 2018.0 0.50 127.0 15(785400 01270  No

B 15:02:47 40.334 0.200 25680e-003 3L heatl + pe. 2018.0 050 127.0 15(78.5400 01270 No

9 15:04:27 40,445 0.188 26550e-003 3L heatl + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 No

10 15:06:04 40,403 0200 241966003 3L heatl, + pe. 2018.0 050 127.0 16(72540) 01270  No

11 16:31:08 50,564 0207 22783003 3L heatl +pc. 2018.0 0.50 127.0 15(785400 01270  No

12 153250 49,853 0.198 22702e-003 3L heatl, + pc. 2018.0 0.50 127.0 15(72.540) 01270 No

13 15:34:29 49.094 0193 23193e-003 3L heatl + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270  No

14 18:38:35 43113 0203 226226003 3L heatl + pe. 2018.0 050 127.0 15(78540) 01270  No

15 15:40:13 49,383 0202 22169003 3L heat, + pe. 2018.0 050 127.0 15(78540) 01270  No

16 160152 60,430 0212 2291e-003 3L heatl. + pc. 2018.0 0.50 127.0 15(785400 01270  No

17 160330 59.796 0.212 1.9620e-003 3L heatl. + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 No

18 160506 59715 0.212 1.9737e-003 3L heatl + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78.540) 01270 No

19 1E:0E:44 59,765 0213 2015626003 3L heatl, + pe. 2018.0 0.50 127.0 15(78540) 01270  No

20 1EDe18 59817 0219 1.9640e-003 3L heatl + pe. 2018.0 050 127.0 16(72540) 01270 No

Ready
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Figura A.1: Relatorio obtido atraves do método Flash para a polpa de acerola, ensaio
realizado no dia 08 de Dezembro de 2009.
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i LFA Database - [mirtes.mdb]

Action Database View Tools Help

g ¥ H|=

Date/Time [ Identity [ sample | Type [ Instument | Measurement "polpa acerols II" Faramsters

24/3/2011 20112:48  geleia acerola 22032011 Acerola geleia 3L LFA4G7 Identity polpa acerola |l

23/3/2011 142203 geleia acerola 22032011 Acerla gel'eia 3L LFA457 Instrument LFA 457

2332011 1210:44  geleia acerola 22032011 Acerola geleia 3L LFA4E7 Laboratory

22/3/2011 186013 geleia acerola 22032011 Acerola geleia 3L LFA 457 Operator 2anueu

19/3/2011 08:4406  geleia acerola 20032011 Acenala gelsia 3L LFA 457 Customer Mirtes:

3/3/201114:43:43  Ensaios tese mirtes Ensaio acercla 03 0211 AL LFA4ET Date/Time: 5/12/2003 08:47:16

3432011111329 Ensaios tese mites Ensain acerola 03 03 3L LFA 457 Remark polpa acerola

3/2/201110:23:40  Ensaios tese mirtes Ensaio acerola 03 02 AL LFA4ET

/32011155317 gelsia acerola 202032011 Gelsia acerola 202032011 3L LFA 457 Sample name polpa acerola integral

10/12/2003 14:45:27 geleia acerolal geleia acerola 3L LFA4ST Type Triple layer

10/12/2003 14:45:27 geleia acerola | #02 gelsia acerola LFA 457 Material pure_aluminiu_cpe | acerols (U] | pure_alminiu_cpe
D Coating grafte

8/12/2003 135245 polpa acerola polpa acerola integral 3L LFA4E7 Sample diameter /mm 12.700

Sample thickress /mm
Cp table

Expansion table
Diffusivity table

Atmosphere

Flow rate /ml/min]
Temp. recali. file
Beam enlargement
Laser fiter

Purge gas

Shots For Measurement "polpa acerola I

0.3100 }§ 04000 (u) | 0.3000
ure_Alminium.cpe | Polpa de Acerol (1] | Pure_Aluminium cpe
pure_sluminiun_cpe | dL_const[u) | pure_aluminiun_cpe
Fure_uminium. il | undefined (u] | Pure_Aluminium.di

0.00
Tealzero.tlex
27

1000

nat used

No. [ Shot Time [ Temp./'C [ Diffus./mm*2/5) | StdDev. | Model WallageV | Pulse/ms [ Ampl.gain | Orf. pos.(area/mm”2) | Fiter/ms | Hidden |
1 093053 .EH 0121 114702003 3Lheall +pe. 20180 050 1000 15(78.540 01000 Mo
2 095505 0846 0122 139142003 3Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo
3 095645 20665 0123 136000002 3Lheall +pe. 20180 050 1200 15(79.540 01270 Mo
4 095824 30492 0121 140832003 3Lheall +po. 20180 050 1270 15(78540] 01270 Mo
5 100003 20304 0120 139902002 3Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78.540 01270 Ne
6 103907 .19 0116 1.2356e003 3Lheall +pe. 20160 050 1280 15785400 01270 Mo
7104045 353 0127 110062003 SLheall +pc. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo
g 104224 W7 0123 1179003 Lheal +pe. 20160 050 1280 15(78.540) Q1270 Mo
9 104401 39868 0121 11233002 SLheall +pc. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo
010453 :99% 0119 113642003 3Lheall +pe. 20180 050 12n0 15(78.540 01270 Mo
1111045 5057 0123 943842004 3Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo
12111220 49897 0124 109572003 3Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78.540 01270 Mo
13 111357 49081 0125 842492004 3Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78540] 01270 Mo
14111945 49129 0128 907492004 ILheall +pc. 20180 050 1270 15(78.540 01270 Ne
15 112124 49443 0129 321572004 3Lheall +pe. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo
16 114320 60393 0135 85718s004 OLheall +pc. 20180 050 1270 15078540 01270 Mo
17114458 59690 0141 834750004 ILheall +pe. 20160 050 1280 15(78.540) 01270 Mo
18 114635 59614 0133 78130e004 SLheall +pc. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo
19 114812 59ET2 01% 7.9001e004 3Lheall +pe. 20160 050 1280 15(78.540) Q1270 Mo
20 114351 53738 0145 770462004 OLheall +pc. 20180 050 1270 15(78540) 01270 Mo

§ LFA Datab

Figura A.2: Relatério obtido através do método Flash para a polpa de acerola, ensaio

realizado no dia 09 de Dezembro de 2009.
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FA Analysis - [LFA1 (DB: mirtes.mdb) - polpa acerola Il (polpa acerola integral)]

File Database Wiew Measurement Shot LaserPulse DetectorSignal Results Tools Window Help -8 %
D@ | Ds| S|@F|aldke] o] win] B bl S
Faramsters x
0140
Shot 10f20 ™
Group 1of4
Type Isothermal
Retries 0 0.138
Date/Time 9/12/2009 09:30:59
HR /{K/min) 0.0 0136
Prog. temperature °C 30.000
Sample temperature °C  36.897
Cp /(I/a/K) 0.886 | 4.028 (u) | 0.
Density /(g/cm™3) 2700 § 1282 (1) | 2. 0134
Current thickness /mm  0.3100 | 0.4000 {u) | w
Table diffus. /(mm~2/s) 26.400 | undefined (u) Cfl
E 0132
Laser voltage /v 2018.0 _E
Fulse width /ms 0.50 ?;
Pulse integral 0.3973 =
Ampl. gain 100.0 e 0130
Analog filter /ms 0.10 E
Orifice position 15 =
Orifice area /mm~2 78.540 E 0128
Duration /ms 4002.0 z
Mumber of points 3000 =
Pressure /mbar unknowen
CC200 OFF 0126 =
Diffusivity model 3L heatloss + pulse corr
Baseline Linear 0124
Diffus. /{mm~2/s) 0.121 # 1.1470e-003
T infin 1.229 £1.0139e-002
Conduct. /{W/(m>K)) 0.625 0.122
(] u
0120 T T T T T ]
30 35 40 45 50 55 60
b | 2 Temperature /°C
[\ shot f Messimrent | trstumens | Resds [ P '
* * 20
18
14 e
3 Z RS e
£ 10 2
a 5
E 06 @ 08
02 0.0
024 H Q0
8 0100 01 02 03 04 05 06 07 08 i -1000 -500 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
3 Time /ms Z Time /ms
= a

@ Documentol - Mi

Figura A.3: Grafico gerado com os valores médios de 5 (cinco) ensaios,

de temperatura entre 30 e 60°C, para a polpa de acerola

¥ LFA Database - [...

i LFA Anal

no intervalo
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i LFA Database - [mirtes.mdb]

Action Database View Tools Help

=8| %= = 8)®

e e [ Identity [ Samgle [ Type | Instuument | Measurement "geleia acerala | Parameters
24/3/2011 201248 geleia scercla 22032011 Acerols gelsia A LFA4ST Idenity geleia acerola|
2H2011 142203 geleiaacerola 22032011 Acerola gelsia AL LFA4ST Instrument LF& 457
2011121044 geleia soercla 22032011 Acerola gelsia A LFA457 Laboratory LAT
2272011185019 geleiz acerola 22032011 Acerala gelsis AL LFA4ST Operstor 2aqueu
19/2/2011 03.44.06  geleia scercla 20032011 Acerola geleia A LFA457 Customer Mittes
3/3/201114:4343  Ensaios tese mites Ensaio acerols 03 0311 A LFA4ST Date/Time 10/12/2003 14:45:27
32011111323 Ensaios tese mites Ensaio acerola 03 03 AL LFA4GET Fiemark geleia acerola
/2011102340 Ensaios tese mites Ensaio acerols 03 03 A LFA4ST
2/3/2011 155317 geleia acerola 202032011 Geleiaacerola2 02 03 2011 3L LFA 457 Sample name geleia acerola
T Tupe Triple layer
10/12/2009 14.45.27  geleia acerola | HO2 geleia acernla AL LRAd7 Material pure_aluminiu_cpe | acerola_| (u] | pure_aluminiu_cpe
9/12/2003 034716 polpa scerclall polpa acerola integral A LFA4ST Coaling gralie
8/12/2009 135245 polpa acerala palpa acerola ntegral AL LFA4ST Sample diameter /mm 12,700
Sample thickness /mm 03100 | 0.4000 {u] | 0.3000
Cp table Pure_Aluminium.cpe | Geleia acerols [u] | Pure_luminium.cpe
Expansion table pure_aluminiun_cpe | dL_const [u] | pure_ahminiun_cpe
Diffuisivity table Pure_Aluminium.dif | acerola_| (u] | Pure_Alunirium dif
Atmosphere Ait
Flow rale Amlfmin]  0.00
Termp. recalib. fie Tealzern.tex
Beam enlargement 127
Laser filter 1000
Puige gas nat used
Shats For Measurement "gelsia acercla|”
No_| Shot Time | Temp /T [ Difus Aimm”24s) [ StdDev. | Model WolageAY | Pulss/ms [ Ampl gain | Orif. pos (srsa/mm”2] | Filter/ms | Hidden |
1 151605 30926 0131 17342003 3Lheal +pc. 20180 050 100.0 15(76.540) 01000 No
2 191744 30889 0128 174602003 SLheall +pc. 20180 050 127.0 15(78.540 01270 Mo
3 151321 30824 0128 15821003 Lheal +pc. 20180 050 1270 15(78.540) 01270 No
4 152058 30740 0131 176572003 3Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78.540 01270 Ne
5 155548 4074 0125 13934e003 3Lheal +pc. 20180 050 1270 15(78.540) 01270 Mo
6 155725 40292 0130 13460003 Lheall +pe. 20180 050 1270 1578540 01270 Neo
7195303 |ed 0131 1.340e003 3Lheall +pe. 20160 050 127.0 15(78.540) 01270 Mo
8 160219 30956 0127 166752003 Lheall +pe. 20180 050 1270 15(78.540) 01270 Neo
9 18R E0ER 0125 109362003 ILheall +pe. 20160 050 127.0 15(78.540) Q1270 Mo
10 162322 50000 0128 120102003 Lheall +pc. 20180 050 1270 15(78.540) 01270 Neo
11 16305 4932 0124 1.19%003 3Lheall +pe. 20180 050 1270 15(78.540 01270 Mo
12 163705 43125 0132 119060003 3Lheal +pc. 20180 050 1270 15(78.540) 01270 No
13 165954 60497 0129 109702002 3Lheall +pe. 20180 050 1270 15(79.540 01270 Mo
14 170132 5363 0125 108452003 3Lheal +pe. 20180 050 1270 15(78.540) 01270 Mo
15 170310 53358 0129 980572008 ILheall +pe. 20180 050 1270 1578540 01270 Neo
16 170450 59516 0128 990562004 3Lheall +pc. 20160 050 127.0 15785400 01270 Mo
17 170628 59664 0126 972982004 Lheall +pc. 20180 050 1270 1578540 01270 Neo

Ready

is start § LFA Datab:

Figura A.4: Dados obtidos para a formulacédo 1 da geléia de acerola, ensaio realizado
no dia 10 de Dezembro de 20009.
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FA Analysis - [LFA1 (DB: mirtes.mdb) - geleia acerola | (geleia acerola)]

File Database Wiew Measurement Shot LaserPulse DetectorSignal Results Tools Window Help -8 %
D@ | Ds| S|@F|0]d0e] Wlodrnin] B . S
Faramsters x
0132
Shot 11 0f 16
Group 3of4 .
Type Isothermal n
Retries 0
Date/Time 10/12/2009 16:37:05 0.131 n
HR /{K/min) 0.0
Frog. temperature °C 50.000
Sample temperature °C  49.125 0.130 u
Cp /(3/a/K) 0.891 | 2473(u) | 0.
Density /{g/cm™3) 2.700 | 1.282 (u) | 2. u
Current thickness /mm  0.3100 | 0.4000 {u) | w
Table diffus. /(mm~2/s) 95.985 | 0.144 (u) | ¢ Cfl 0.129 L]
=
Laser voltage /v 2018.0 _E
;u:se \mtdth ,"‘ms 3.3254 = n
ulse integra . =
Ampl. gain 127.0 e 0128
Analog filter /ms 0.13 E .
Orifice position 15 =
Orifice area /mm~2 78.540 E
Duration /ms 6318.0 z 0127 ™
Mumber of points 3000 =
Pressure /mbar unknowen
CC200 OFF
0128 u
Diffusivity model 3L heatloss + pulse corr
Baseline Linear
Diffus. /{mm~2/s) 0.132 £ 1.1906e-003
T infin 2.410 £ 1.7855e-002 0.125 u
Conduct. /{W/(m>K)) 0.418 -
| ]
0124 T T T T T T |
30 35 40 45 50 55 &0 65
b | 2 Temperature /°C
[\ shot A Messimrent | trstumens | Resds [ P '
* 25 * 25
20 20 n— .
" Al
! T e it
Z 15 > 18
2 @
s 10 5 10
E s s
00 0.0
051 I 05+
8 0100 01 02 03 04 05 06 07 08 i -2000 -1000 0 1000 2000 3000 4000 5000
3 Time /ms Z Time /ms
= a

Figura A.5: Gréafico gerado com os valores de 5 (cinco) ensaios, no

¥ LFA Database - [...

id

intervalo de

temperatura entre 30 e 60°C, para a formulacdo 1 da geléia de acerola
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FA Analysis - [LFA1.Ifa (DB: mirtes.mdb) - geleia acerola 20 03 2011 (Acercla gel'eia)]

File Database View Measurement Shot LaserPulse DetectorSignal Results Tools Window Help

DIs(@) 1] el @lale(olrle] wlalr (] @ el S

Faramaters x
0.zo ro.go
Shot 210f 25
Group Sofs
Half time /ms 357.602 - M- - geleia acerola 20 03 2011 (Acerola gel'eia) - Diffusivity [m]
Original range /ms -1480.024 ... 4446.000 geleia acerola 20 03 2011 {Acerola gel'sia) - Conductivity
Calculation limits /ms no limits
F0.s9
Parker /(mm~™2/s) 0.269
Clark-Taylor /(mm~2/s) 0.066
Azumi [[mm~2/s) 0.063
Cowan 5 /(mm~2/s) 0.061
Cowan 10 /(mm~2/s) 0.060
F0.50
Model 3L heatloss + pulse correction = fé
Diffus./(mm~2/s) 0.158 = 1.4367e-003 & £
Heat loss 0.0628 = 3.0002e-003 E Z
T infin/a.u. 2.580 = 1.6740e-002 = %
Corr.Coef. 0.09182 =z =
Fexp. / Ferit. 1/1.08 ] 045 3
=] s
= =
s g
= 2
O F
Fo.40
]
o
u
O
p1z{ @
[m] 035
u
0
30 35 40 45 50 55 60 G5 70 75 80 85
< | 3 N
Temperature C
[FT s f wessrmmans | tosmuman: ) Resules f
* 25 * 25
20 20
z 18 z 18
= =
z 10 R
£ s s
0.0 0.0
% -01 00 01 02 03 04 05 06 07 08 iz -2000 -1000 1] 1000 2000 3000 4000 5000
= Fl
g Time /ms 2 Time fms
L] a
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Figura A.6: Grafico Obtido para a Formulacdo 3 da geléia de acerola, em andlise realizada
em 19 de Marcgo de 2011.



