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ESTIMACAO DA DIFUSIVIDADE TERMICA DE IOGURTES
COMERCIAIS - APLICACAO DO METODO FLASH

RESUMO

A andlise das propriedades de transferéncia de calor e massa em alimentos tem
recebido maior atencdo recentemente devida sua importancia fundamental na modelagem,
na otimizacdo e nos projetos de equipamentos para processos. Neste trabalho,
procedimentos experimentais foram realizados com iogurtes comerciais do tipo natural e
desnatados, obtidos no mercado local com o objetivo de estimar a difusividade térmica. O
procedimento experimental foi desenvolvido para liquidos entre placas metalicas e uma
amostra liquida e mediu a avaliacdo da temperatura sobre a face frontal, a partir da qual foi
obtida a difusividade térmica. O procedimento experimental foi realizado em um aparelho
micro-flash, modelo LFA 457 da Netzsch e o calor especifico foi determinados no
calorimetro modelo 2920 Modulated marca TA. Os resultados obtidos para a difusividade
térmica e condutividade térmica apresentam boa concordancia com os valores disponiveis
na literatura.

Palavras chave: condutividade térmica, difusividade térmica, método flash, iogurte



ESTIMATION OF THERMAL DIFFUSIVITY OF YOGURT
COMMERCIAL - THE METHOD FLASH

ABSTRACT

The analysis of properties of heat and mass transfer in foods has recently received
increased attention due to its importance in modeling, and in the optimization of
equipments and processes. In this work, an experimental procedure was performed with
commercial-type, natural and skimmed yoghurt purchased from the local market, in order
to estimate the thermal diffusivity. The experimental procedure was developed for liquid
sample. The sample was placed between two metal plates. The thermal diffusivity was
obtained from measurements of frontal temperature. The experimental procedure was
performed in a micro-flash apparatus, model 457 LFA and thermal conductivity was
determined in the calorimeter model 2920 mark TA Modulated. The results for thermal
diffusivity and thermal conductivity present a good agreement with the available values

from the literature.

Keys words: Thermal conductivity; Thermal diffusivity; FLASH Method; yogurt
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CAPITULO |

INTRODUCAO

A qualidade dos produtos alimenticios e a sua influéncia sobre a nutricdo e a saude
humana vém merecendo lugar de destaque nos meios cientificos. Essa preocupacéo se deve
ao grande numero de produtos alimenticios existentes e a uma tendéncia atual de se ingerir
produtos naturais. Dentre esses produtos destaca-se o iogurte, produto resultante da
fermentacéo lactica, esta presente na dieta alimentar humana desde os tempos remotos,
quando a fermentacéo era utilizada como forma de preservagéo do leite.

A producdo mundial e o consumo de iogurtes cresceram muito durante o ultimo
quarto deste século, com a introducdo dos iogurtes aromatizados com frutas. A adicdo de
frutas aumenta de maneira eficaz a aceitacdo do produto, pois nem todos os consumidores
preferem o iogurte na sua forma natural.

A legislacdo brasileira (Decreto n® 2.244/97) define o iogurte como “o produto
obtido pela fermentacgéo latica através da acdo do Lactobacillus delbrueckii ssp bulgaricus
e Streptococcus thermophilus sobre o leite integral, desnatado ou padronizado”. Pode-se
fazer acompanhar de outras bactérias lacticas que, por sua atividade, contribuem para a
determinacéo das caracteristicas do produto acabado (BRASIL, 1997).

Muitos alimentos possuem caracteristicas fisicas que tornam a conduc¢do o modo
primario de transferéncia de calor durante o processamento térmico. Estes alimentos sdo
mais dificeis de aquecer, pois o corpo do alimento serve como isolante entre a fonte de
calor e o centro do alimento. Para condicdes de transferéncia de calor por conducéo, as
relacdes tempo/temperatura de um dado alimento podem ser calculadas se as condigdes de
contorno de transferéncia de calor e a geometria do alimento forem matematicamente

trataveis e se a difusividade térmica do alimento for conhecida. O maior obstaculo para a
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aproximacdo matematica é a falta de dados das propriedades térmicas dos alimentos
(SIMOES et al., 2000).

Propriedades como a condutividade térmica, calor especifico e massa especifica
ttm uma importante funcdo na andlise de alimentos processados e no projeto de
equipamentos. Em situacdes em que a transferéncia de calor ocorre em regime transiente a
propriedade chamada difusividade térmica é a mais usada.

De acordo com INCROPERA & DEWITT (2006), condutividade térmica da
matéria € uma propriedade de transporte que indica a taxa pela qual a energia é transferida
pelo processo de difusdo. Ela depende da estrutura fisica da matéria, atbmica e molecular,
que por sua vez, esta relacionada ao estado da matéria. Os problemas de transferéncia de
calor em materiais biologicos durante a producdo ou durante 0 manuseio e processamento
podem incluir as interfaces solido-liquido, sélido-gas, liquido-liquido e liquido-gas, como
0 aquecimento, resfriamento, congelamento, secagem ou desidratacdo de uma massa de
solidos ou de solidos unitarios. Em alguns casos, a transferéncia de calor é também
acompanhada pela transferéncia de massa tal como ocorre nos processos de secagem e de
desidratacdo (MOHSENIN, 1980). A condutividade térmica depende principalmente da
composicdo do produto, incluindo a presenca de espacos vazios e do grau de
homogeneidade estrutural.

Existem varios métodos para determinacdo da condutividade térmica de um
material. Esses métodos sdo: métodos diretos e métodos inversos.

Nos métodos diretos a experiéncia é projetada para se obter as propriedades
desejadas de uma maneira simples e direta. Inicialmente todas as condi¢fes de limite e
todos os parametros ou propriedades relevantes devem ser conhecidos. O experimento € de
tal forma que a relacéo entre os valores medidos e as propriedades (condutividade térmica,
difusividade térmica, emissividade) pode ser escritos como uma férmula matematica que
permitam expressar as propriedades diretamente em termos das medi¢cbes (MENDONCA
et al, 2005).

O método inverso é uma técnica que permite o uso eficiente de dados para a
estimativa de constantes que aparecem nos modelos mateméticos e para ajudar na
modelagem de um fenémeno fisico (SILVA, 2007). A abordagem é mais ambiciosa que 0S
diretos, uma vez que um dos objetivos é a estimar um namero de parametros possiveis a
partir de uma Unica experiéncia. Tipicamente, um teste mede a resposta temperatura de

uma espécie submetida a aquecimento ou resfriamentos transientes e determina as
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propriedades diretamente como uma fungéo da temperatura, i.e., uma grande quantidade de
informacdes devem ser extraidas de um Unico teste transiente (MENDONCA et al, 2005).

A difusividade térmica de produtos alimentares depende da umidade e da
temperatura da amostra, assim como da composi¢éo e da porosidade da mesma. Como a
temperatura e a umidade do produto podem mudar durante o processamento, a difusividade
também é modificada. Muitas vezes, os valores de difusividades térmicas sdo publicados
na literatura, sem informar as condicbes em que os experimentos foram efetuados. E de
fundamental importancia que a temperatura, a umidade, a massa especifica e a porosidade
do meio sejam informadas, conforme o caso (CARBONERA et al., 2003).

Segundo ARAUJO et al (2004), o calor especifico, cujo valor ¢ significativamente
afetado pela quantidade de agua presente no material e pelo estado fisico desta agua, €
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.

Quando um alimento é transportado, estocado ou embalado, é importante saber a
massa especifica do material. A massa especifica inclui o volume do material solido,
liquido e todos os poros de um produto alimenticio.

A literatura apresenta como método mais usual para a determinacédo da difusividade
térmica em alimentos é o método do cilindro infinito, proposto por DICKERSON (1965),
gue é um método baseado na transferéncia de calor transiente em que as temperaturas da
amostra aumentam linearmente com o tempo. Esse método foi estudado por MUNIZ et
al.,(2006), LIMA et al. (2003), e SIMOES et al. (2000), que determinaram a difusividade
térmica para polpas de frutas. E MOURA et al., (2001) determinou para solucbes de
modelos similares de creme de leite. KIM et al. (1997) para iogurte e CARBONERA et al.,
(2003) determinou a difusividade térmica em massa de tomates usando o método de
BALL, e OLSON (1957) que estima a evolugédo da diferenca entre a temperatura transiente
em uma posicdo central da amostra (T¢) e a temperatura do meio de aquecimento (T1), em
funcgéo do tempo.

A condutividade térmica foi determinada usando o método transiente da sonda
linear de calor desenvolvido por BLACKWELL, (1954). Ele supde uma fonte linear,
imersa em um meio infinito, isotrépico e homogéneo com temperatura inicial igual a To,

cujas propriedades ndo variam com a temperatura, foi estudada por MATTIO et al.,
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(2005), QUEIROZ, (2001), para a determinacdo da condutividade da massa de pao
congelada e do péo francés respectivamente.

A massa especifica é determinada usando os métodos de deslocamento de volumes
onde o mais usual é o método do picnémetro de comparacdo por ar, que foram estudados
por ARAUJO et a.l, (2003) para polpa de Cupuacu, CARBONERA et al., (2003) para
massa de tomates comerciais e MOURA et al., (2001) para solugdes de modelos similares
a creme de leite.

O método cléssico de determinacdo de calor especifico é 0 método do calorimetro
de mistura, foi estudado por LIMA et al. (2003) para polpa de cupuagu, e por KIM et al.
(1997) para iogurte.

Neste trabalho, as propriedades termofisicas de iogurte comerciais sdo estimadas. O
calor especifico € obtido através da técnica de calorimetria de varredura diferencial; a
difusividade térmica é obtida através de uma experiéncia laser flash e finalmente a

condutividade térmica é obtida da definicdo de difusividade térmica.

1.1 OBJETIVO GERAL

Este Trabalho tem por objetivo a determinacdo das propriedades térmicas do
iogurte natural e desnatado através da utilizacdo do método Laser Flash, a partir do

termograma experimental.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

¢+ Estimar a difusividade térmica e a condutividade térmica pelo método flash, no
equipamento Micro Flash modelo LFA 457 da Netzsch para o iogurte natural e
desnatado;

++ Determinar o calor especifico pelo método do calorimetro de varredura diferencial
modelo 2920 (DSC) da TA Instruments;

%+ Comparar os resultados experimentais com os obtidos na literatura, usando outros
modelos.

%+ Analisar a evolucdo temporal da temperatura obtido para 0 modelo adiabético e o
modelo que considera as perdas de calor por conveccao.
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CAPITULO 11

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta os principais temas relacionados a determinacdo das
propriedades termofisicas dos alimentos, os métodos de determinacdo da difusividade
térmica e condutividade térmica, 0 método do LASER FLASH e os modelos matematicos

abordando-se de forma objetiva na area de alimentos.

2.1 - INTRODUCAO

As propriedades de transferéncia de calor e massa em alimentos tém recebido maior
atencgéo recentemente devida sua importancia fundamental na modelagem, na otimizagéo e
nos projetos de equipamentos para processos. Antigamente, para analises de transferéncia
de calor durante o aquecimento e resfriamento de produtos alimenticios, eram utilizados
valores constantes de propriedades térmicas. Essas analises eram muito simplificadas e
imprecisas. As técnicas atuais permitem determinar com maior precisdo propriedades
térmicas de alimentos de geometria irregular que variam com o tempo, a temperatura e o
local do produto quando ele é submetido a um processo de transferéncia de calor e massa.
Além disso, a mudanca da temperatura de um produto alimenticio pode causar variagcoes
significativas em suas propriedades fisicas e quimicas (QUEIROZ, 2001).

A literatura mostra que ndo existe um numero importante de trabalhos destinados a
caracterizacdo térmica dos iogurtes, em particular, direcionados para a estimacdo da

difusividade térmica.
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2.2 - CONDUTIVIDADE TERMICA

A condutividade térmica € uma propriedade do material que descreve a taxa com
que o fluxo de calor escoa sobre a influéncia de um gradiente de temperatura que é descrito
pela equacgéo de Fourier da conducéo de calor (INCROPERA & DEWITT, 2006).

oT
q = kxAx ™ 2.1)

onde:
g > E ataxa de calor (W)

A > Area de transferéncia de calor normal ao fluxo de calor (m?)

k - Constante de proporcionalidade conhecida como condutividade térmica (W / m K)

oT
x -> Gradiente de temperatura ao longo da direcdo do fluxo de calor (K / m)

Em alimentos, que sdo compostos de varias substancias em varios estados, o calor
transferido por conducdo ocorre de varias formas. O efeito resultante da temperatura sobre
a condutividade térmica ndo é facilmente estabelecido pelo emprego dos conhecimentos
basico dos mecanismos de transferéncia de calor em solidos, liquidos e gases. Além disso,
em produtos alimenticios 0 aumento da temperatura pode causar varias mudancas em suas
propriedades fisicas e quimicas. Assim a condutividade térmica de alimentos depende tanto
da sua composicdo como de qualquer fator que afete o fluxo de calor através do material
como: a porosidade, o tamanho, a forma, o arranjo dos poros, a orientacao das fibras etc.
(QUEIROZ, 2001).

2.2.1 — Métodos de Medicdo da Condutividade Térmica em Alimentos
Para determinar a condutividade térmica em produtos alimenticios existem técnicas

que estdo dividas em trés grupos: as técnicas de medicdo em estado estacionario, as

técnicas de medicdo em estado semi-estaciondrio e as técnicas em estado transiente.
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Devido a sua simplicidade o método de medicado em estado estacionario, foi um dos
primeiros métodos utilizados para matérias bioldgicos. Neste caso, a temperatura constante
é mantida em cada superficie da amostra teste. O fluxo de calor constante, obtido apds o
equilibrio, é medida para uma dada area seccional perpendicular ao fluxo e ao gradiente de
temperatura. Aplica-se a 12 Lei de Fourier de Transferéncia de Calor (equagdo 2.1) e a
condutividade téermica pode ser calculada (ITO, 2003).

As vantagens das medicdes em estado estacionario sdo a simplicidade das equacdes
e o alto grau de controle das varidveis experimentais que geram resultados bastante
precisos. As desvantagens do método é o longo tempo para atingir o estado estacionario, a
necessidade de geometria definida da amostra, a eventual migracdo da umidade da amostra
devido ao longo tempo e no caso, de materiais com alto contetido de agua, a presenca do
mecanismo de convec¢do. O método da placa quente é um equipamento que consiste de
um sistema onde a amostra fica envolvida por uma fonte de calor, com as extremidades
isoladas de modo a evitar perda de calor (RAHMEN, 1995). Esse método é padronizado
pela Sociedade Americana para teste em Materiais (ASTM). No entanto é recomendada
para amostras “secas”, uma caracteristica apresentada somente por alimentos desidratados.

PARK, ITO e LEITE (2002) determinaram a condutividade térmica de grdos
triturados de soja a diferentes granulométricas e dimensdes. Utilizaram um equipamento de
coluna fechada, construido por SHIKI e PARK (1998), que opera em regime permanente.
Os resultados obtidos mostram que a migracdo de umidade deve ser considerada na
determinacédo da condutividade.

As técnicas de medicdo da condutividade térmica em estado semi-estacionario séo
baseadas na transferéncia de calor através da amostra, 0 método mais comum é o método
de Fitch.

O método de Fitch é usado para medir a condutividade térmica em condutores
pobres. A técnica consiste em de uma fonte de calor ou recipiente na forma de um vaso
preenchido com um liquido a temperatura constante e outro na forma de um condutor de
cobre isolado por todos os lados. A amostra € disposta como um sanduiche entre 0 vaso e a
fase ndo isolada do condutor (QUEIROZ, 2001).

A técnica mais citada para medir a condutividade térmica em alimentos no estado
transiente € 0 método da sonda linear de aquecimento devido a sua conveniéncia, rapidez,
baixo custo e adequado para pequenas amostras. A técnica da sonda linear de aquecimento

consiste basicamente de um fio aquecedor e um sensor de temperatura. Entre 0s sensores
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de temperatura os mais utilizados séo os termopares devido a suas variedades de tamanho,
facilidade para instalar, durabilidade e baixo custo.

A sonda linear de aquecimento foi estudada por OLIVIERA, et. al. (2001) para
determinar a condutividade térmica do suco de laranja, para a constru¢do da sonda, foi
usado uma agulha hipodérmica contendo no seu interior um fio aquecedor de constantan e
termopar de cobre-constantan. Uma corrente continua de 260 mA foi usada para aquecer a
sonda. Os resultados mostraram que a condutividade térmica varia na faixa de 0,2 a 0,57
W/m C, e os resultados experimentais estdo baseados sobre o conteido de agua.

QUEIROZ, (2001) construiu uma sonda linear de aquecimento para determinar a
condutividade térmica do pao francés durante o aquecimento e identificou que a
condutividade térmica do pdo francés diminuia durante o tempo de aquecimento,
verificando que essas variagdes ocorreram devido a variagdo de outras propriedades como
0 contetdo de agua (base Umida) e a densidade aparente.

RESENTE et. al (2002) mediu a condutividade térmica efetiva de modelos de
polpas de frutas no estado congelado através da sonda linear de aquecimento, o0s
experimentos foram conduzidos na faixa de -25 a 0°C com modelos alimenticios, Os
valores calculados da condutividade térmica foram ajustados em termos de funcgdes
polinomiais, divididas em quatro faixas de temperatura e podem ser usadas na resolucdo

dos problemas de transferéncia de calor, nos processos de congelamento.
2.3 - DIFUSIVIDADE TERMICA
Na analise de transferéncia de calor, a razdo entre a condutividade térmica e a

capacidade calorifica volumétrica é uma propriedade importante chamada de difusividade

térmica (a )

a = (2.2)

onde:

« > Difusividade térmica (m%/s)
p = Densidade (kg/m®)
C, = Calor especifico (J/kg °C)
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A precisao de calculos de engenharia depende da exatiddo na qual as propriedades
termofisicas sdo conhecidas. Inimeros exemplos de falhas em equipamentos ou no projeto
de processos poderiam ser citados ou entdo de ndo entendimento das especificacdes de
desempenhos, que poderiam ser atribuidos a falta de informacdes quando da selecdo de
valores de propriedades chaves usadas na analise inicial dos sistemas. A selecdo de dados
confiaveis para as diversas propriedades € uma parte integrante de qualquer analise
criteriosa de engenharia (INCROPERA & DEWITT, 2006)

Vérios modelos empiricos Uteis na predi¢do da difusividade térmica existem na
literatura, a maioria desses modelos é especifico do alimento estudado.

MARTENS (1980) apud SINGH (1982) investigou a influéncia da agua, da
gordura, da proteina, do carboidrato e da temperatura na difusividade térmica de alimentos.
Em andlises estatisticas, MARTENS verificou que a temperatura e o contetdo de agua sao
os fatores de maior influéncia sobre a difusividade térmica.

A maior parte dos alimentos possui difusividade térmica entre 1.2 e 1.9x 107 m%s

de acordo com a tabela 2.1, relatada na literatura.

Tabela 2.1 - Difusividade térmica de vérios tipos de alimentos.

Alimentos Difusividade Térmica (10" m?/s) Autores
1.35-1.52 MARKOWSKI et al.
(2004)
1.22-1.82 SHERIDAN e
Carne Bovina SHILTON (2002)
1.11-1.30 SANZ et al. (1987)
1.18-1.33 SINGH (1982)
1.19-1.21 DONALD et al. (2002)
1.25-1.32 TSAI et al. (1998)
1.12-1.83 SOSA-MORALES et al.
(2006)
Carne de Porco 1.17-1.25 SANZ et al. (1987)
1.28-1.66 KENT et al. (1984)
1.18-1.38 SINGH (1982)
1.36-1.42 (Branco) e 1.28-1.33 (Escuro) SIRIPON et al. (2007)
Carne de Frango 1.46-1.48 (Branco) VELEZ-RUIZ et al.
(2002)
1.08-1.39 SANZ et al. (1987)
1.09-1.60 SANZ et al. (1987)
Peixe 0.996-1.73 KENT et al. (1984)
1.22-1.47 SINGH (1982)
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1.12-1.40 (Macd),
1.42 (Banana)
Frutas 1.07 (Limé&o) SINGH (1982)
1.39 (Péssego)
1.27 (Morango)

1.68 (Feijoes)

1.82 (Ervilhas)
1.23-1.70 (Batata)
1.71 (Abdbora)
1.06-1.91 (Batata Doce)
1.48 (Tomate)

Vegetais SINGH (1982)

1.26 - 1.48 (Leite Integral)
1.27-1.49 (Leite Desnatado)
1.57 (logurte Natural)

Derivados do TAVMAN et al.(1999)

Leite 1.567 (logurte Desnatado)
1.11-1.59 (Creme de Leite) MOURA et al. (2001)
1.9795-1.4516 (Chocolate Amargo)
Chocolate 1.7905-1.4516 (Chocolate ao Leite) VISSOTTO et al. (1997)

1.2905-1.3532 (Chocolate Branco)

2.3.1 - Métodos de Medicgdo da Difusividade Térmica em Alimentos

SINGH (1982) apresenta varios métodos experimentais de determinacdo de
difusividade térmica em alimentos, dentre esses, 0 autor destacou quatro técnicas mais
utilizadas: estimativa dos minimos quadrados, usos de curva de penetracdo de calor, uso de
cartas de tempo-temperatura, e uso de solugdes analiticas.

1. Estimativa dos minimos quadrados—> A historia da temperatura € registrada no

ponto interior de um meio de geometria bem definida como um cilindro finito, uma placa
plana finita ou uma esfera. Uma solucdo analitica apropriada de uma equacédo diferencial
parcial € programada no computador para predizer a temperatura em varios tempos para
alguns valores arbitrariamente selecionados da difusividade térmica. Usando técnicas
iterativas o valor da difusividade térmica pode ser alterado até que os valores da
difusividade térmica teorica e experimental se tornem estatisticamente despreziveis.

2. Uso de curvas de penetracdo de calor-> Para situacbes em que a amostra é

exposta por um longo periodo de tempo. A base do método é a relacdo exponencial entre a
mudanca da temperatura do produto e tempo ap6s certo periodo de aquecimento.

3. Uso de cartas tempo-temperatura—> SolucGes analiticas de equac@es diferenciais

parciais governantes que descrevem a transferéncia de calor por conducdo, foram reduzidas

a carta de tempo-temperatura. Essas cartas contem nimeros adimensionais como o nimero
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de Biot, Fourier e temperatura adimensional. Se a temperatura adimensional for
determinada para um local dentro do objeto a um tempo conhecido, as cartas tempo-
temperatura podem ser usadas para estimar o nimero de Fourier e a difusividade térmica
pode ser determinada pelo nimero de Fourier.

4. Soluces analiticas > Quando o numero de Fourier calculado for maior que 0.2

as solucdes das series convergem rapidamente depois de certo tempo e a temperatura
determinada experimentalmente no local conhecido € usada no primeiro termo da serie
para calcular a difusividade térmica.

Os métodos 1, 3 e 4 foram observados por GARFFNEY et al. (1980) apud SINGH
(1982) apresentados anteriormente requerem medidas exatas de temperatura inicial do
produto, da temperatura no local conhecido do produto e da temperatura ambiente ao redor
do alimento. O método 2 é o mais usado porque tem a vantagem de usar a inclina¢do de
um grande numero de pontos ao invés de um Unico ponto para determinar a difusividade
térmica.

Normalmente a difusividade térmica é obtida por métodos de determinacéo
transientes. O método mais usado para determinacéo da difusividade térmica alimentos é o
meétodo do cilindro infinito proposto por DICKERSON (1965) que descreveu um
equipamento que permite determinar a difusividade térmica em alimentos baseado na
transferéncia de calor transiente em que as temperaturas da amostra aumentam linearmente
com o tempo.

VISSOTTO, (1997) determinou a difusividade térmica de chocolate tipo cobertura
utilizando-se experimentalmente um tubo de difusividade, conforme proposto por
DICKERSON (1965). Para a faixa de temperaturas de 5 - 25°C foram encontrados valores
de difusividade térmica de 1.9795x10"'m?/s e para chocolate amargo, 1.790510'm?/s para
o chocolate ao leite e 1.2905x10'm?/s para o chocolate branco.

MOURA, (2001) determinou a difusividade para modelos similares de creme de
leite e baseado no método de DICKERSON (1965), empregando-se o seguinte aparato:
uma célula, formada por um tubo de aco inox, com 5,0cm de didmetro e 29,8cm de altura,
com dois termopares acoplados, devidamente calibrados — um na superficie, para tomadas
de medidas de temperatura nesta posi¢édo, outro, tipo agulha, disposto no plano central da
amostra. Nessa determinacdo, faze-se necessaria a eliminagdo de correntes convectivas no
interior da célula, devido a esse fato utiliza-se pectina BTM, a 5%, combinada com CaCl2,

a 4% do total de pectina, na formulacdo da amostra, levando a gelificacdo do produto,
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sendo esta uma técnica eficiente mesmo com elevacdo de temperatura. Considera-se que a
forma gel nédo altera substancialmente a determinacédo da propriedade difusividade.

LIMA et al (2003) utilizou um aparato similar ao utilizado por DICKERSON
(1965), que consiste em um cilindro metéalico (2,45cm de raio interno e 23,0cm de
comprimento interno Util), com rolhas plésticas nas extremidades e termopares para
acompanhamento das temperaturas, um inserido na superficie externa e outro
internamente, no centro da seccdo cilindrica. Os valores experimentais da difusividade
térmica para polpa de umbu se encontram préximos da faixa de valores entre 1.0x10"m?/s
e 2.0x10"m%s decrescendo & medida que aumenta o teor de sélidos solveis na amostra, e

esses resultados estdo de acordo com a literatura.

2.4-METODO FLASH

Em 1961, Parker e colaboradores publicaram um trabalho pioneiro no
desenvolvimento de métodos para identificacdo de propriedades termofisicas em materiais
solidos. Esse método consiste numa amostra pequena e fina de um material sujeito a um
pulso de energia de alta intensidade e curta duracdo. A energia do pulso é absorvida em
uma face da amostra e 0o aumento de temperatura € medida na face oposta, conforme
ilustrado na Fig. 2.1. O valor da difusividade térmica foi calculado por Parker et al. (1961)
em funcdo da espessura da amostra (L) e o tempo necessario para a face oposta alcangar
50% do seu valor maximo (tp5). Esse aumento de temperatura deve ser pequeno, para que a
hipdtese de propriedades constantes seja valida. O calor especifico também pode ser
calculado como uma extensdo desse método, embora ele ndo tenha sido desenvolvido
especificamente para isto. Para se determinar a difusividade térmica em uma faixa de
temperatura, deve-se realizar o teste em cada temperatura correspondente. As principais

vantagens desse método sao:

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);

O Método Flash se tornou um padrdo ASTM (ASTM 1461-01, 2001). Os

componentes necessarios do equipamento baseado nesse método s&o:

YV V VYV V
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Fonte de Energia;
Suporte da Amostra;
Forno (Opcional);

Detector de Temperatura;

Y V. V V V

Sistema de Aquisi¢do de Dados.

A fonte de energia pode ser um laser, uma lampada de flash, uma lampada de
Xenodnio ou qualquer mecanismo capaz de gerar um pulso de curta duragdo com grande
energia. A duracdo do pulso de energia deve ocorrer em tempo menor que 2% do tempo
necessario para a face traseira 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 (préximo do infravermelho). A lampada de
Xendnio é uma alternativa de baixo custo e pequena manutengdo em relacdo 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 éptico de temperatura. Em tais casos, o detector dptico
deve ser protegido da exposicdo 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,
pirdbmetro Optico ou qualquer outro componente capaz de prover uma saida elétrica linear,
proporcional a um pequeno aumento de temperatura, assim como deverd ser capaz de
detectar uma mudanca de 0.05 K sobre a temperatura inicial da amostra. O detector e 0
amplificador de sinal devem ter um tempo de resposta menor que 2% do valor de tos (i.e.,
tresposta < 0.02 to.s) (ASTM E-1461-01, 2001). Hoje em dia, 0 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¢des de temperatura e a curta duracdo do Método Flash.

O Método Flash é um método primario 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 randdmicos. Dessa maneira, €
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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).

Figura 2.1 - Método Flash

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
calculo 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 s
é necessaria para gerar um sinal suficiente para o 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 para se determinar
(ou calibrar) a energia absorvida. Existem varias condi¢des que devem ser satisfeitas para
este processo ser valido (ASTM E-1461-01, 2001), como:
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» A fonte de energia deve ser capaz de reproduzir o pulso com as mesmas
condicdes, 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 determinacédo 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
alcancar 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
¢ absorvida instantaneamente em uma pequena profundidade do corpo de prova. Para que a
formulacdo matematica se aproximasse das condices fisicas reais do experimento, onde as
perdas ndo podem ser desprezadas e com uma duracdo de pulso finita, outros autores
propuseram modelos matematicos para o problema de conducdo de calor no corpo de
prova. (COWAN, 1961 e 1963; CAPE e LEHMAN, 1963; e CLARK e TAYLOR, 1975).
Recentemente, modelos lidando com transferéncia acoplada conducéo-radiacdo no corpo
de prova foram propostos para materiais semitransparentes (HEPING et al.,1991; ANDRE
E DEGIOVANNI, 1995; HAN et al.,, 1996; SILVA 1997, MEHLING et al., 1998;
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ANDRE e DEGIOVANNI, 1998; TAN et al., 1999; LAZARD et al., 2004; REMY e
DEGIOVANNI, 2005).

2.5 - MODELOS MATEMATICOS

Outros modelos podem ser encontrados na literatura para o Método Flash. O
objetivo deste trabalho, entretanto, € somente focar em alguns modelos que mostram de
uma forma suficientemente geral os diferentes fatores que afetam a variagédo da

temperatura do corpo de prova.

2.5.1 - O Modelo de Parker et. al. (1961)

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

temperatura em qualquer instante de tempo pode ser descrita como:

T(x,1)= %JL‘T (x,0)dx + %iexp(_ nlfzatjcos(nTﬂxjj‘T (x,0) cos(nTﬂX]dx
o o (2.3)
onde o é a difusividade térmica. Os autores consideraram que um pulso de energia Q €
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 conducdo de calor
no corpo de prova era unidimensional, e que as perdas de calor poderiam ser desprezadas.

Sob estas condic@es, a distribuicdo inicial de temperatura pode ser dada por:

{ 0 o
= D= x <= g
T(x.0)={ pC,2
0. o<yl
g (2.4)

Com esta condi¢do inicial, a temperatura na face posterior (x = L) do solido para
qualquer instante de tempo pode ser descrita como segue:
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T =—2 {1+ 23 (-1y exp(— nzﬁzﬂﬂ

oCL L (2.5)
A Eq. (2.5) pode ser escrita na forma adimensional, usando-se 0s seguintes parametros:
T=at/L? (2.7)

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

Egs. (2.6) e (2.7) na Eq.(2.5), obtemos:

O(r) =1+ 2 (1) exp(-n’z’)
2.8)

A Fig. 2.2 mostra a variacdo da temperatura adimensional ® como uma funcéo de
T, a partir da Eq.(2.8). De acordo com Parker et al. (1961), a difusividade térmica pode ser
determinada pela Eq.(2.8) e Fig. 2.2, no ponto onde a temperatura adimensional @ € igual

a 0.5. Neste ponto, o tempo adimensional t é igual a 0.1388, e a partir da Eq.(2.2):

a=0.1388L° /t,, (2.9)

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 o pode ser
determinada diretamente pela EQ.(2.9), medindo-se o tempo onde a temperatura
adimensional @ é igual a 0.5 (t,;). E importante observar que ndo é necessario conhecer a
guantidade de energia absorvida no corpo de prova para se determinar a difusividade
térmica com este modelo, que s6 depende da forma da curva temperatura versus tempo

(Fig. 2.2) e da espessura do corpo de prova.
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Figura 2.2 - Medida da difusividade térmica, de acordo com PARKER et al. (1961).

PARKER et. al. (1961) compararam os dados obtidos da Eq.(2.9) com outros
valores disponiveis na época, obtendo uma boa concordancia 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 duracéo finita do pulso sdo 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.

2.5.2 - 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 publicagédo no dia 03 de janeiro de 1961, enquanto PARKER et al.
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(1961) submeteram o artigo para publicacdo 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 variacao
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 condicOes experimentais.

O modelo de COWAN (1961) é unidimensional, considerando absorc¢do 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 o 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. (2.3)
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Figura 2.3 - Efeito da perda de calor na face posterior, de acordo com COWAN (1961 e
1963)
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A expressao para a temperatura de superficie traseira derivada por COWAN (1963)

O(r) = Q {exp(—ar) + Zi 1" exp(— nzﬂ_zz_):|
o ) (2.10)

onde t esta definido pela Eq.(2.7) e ©(t)=T(L,t)-T,. O parametro adimensional a no

primeiro termo a direita da Eq.(2.10) depende das perdas de calor, e é determinado por:

il L -

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.(2.11)
reduz a Eq.(2.9) 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:

a~ 2.3x10° {1+ (T, /T,)* )T /2000)*(eL /K )} (2.12)

Como a Eq.(2.10) correlaciona ¢ e t como uma funcdo de a, uma aproximacao

alternativa para a difusividade térmica é medir experimentalmente as relagdes:

O(5t,5)/ O(ty5) o, ©10L,)/O(t,;) (2.13)

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 alcancar seu maximo e a relacao 0 (5ty5)/ 8(to5) ou [6(10ty5)/ B(to5)] se
torna 2. O tempo adimensional T na Eq.(2.10) entdo se torna 0.1388 como na analise de
PARKER et al. (1961).
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Correcoes usando a parte do resfriamento da curva séo 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.

2.5.3 - 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, € espessura
L. A conducdo de calor na amostra foi considerada axi-simétrica. A energia absorvida pela
amostra, inicialmente a temperatura To, foi considerada como um termo 30 fonte na
equacdo de energia. O termo-fonte é uma funcdo das coordenadas radiais e longitudinais e
da variavel de tempo. As perdas pelas superficies da amostra foram levadas em conta como
um termo de radiacéo linearizada.

O modelo de CAPE e LEHMAN (1963) é dado por:

l@d(r,x,t):625+1@+825+Q(F,X,t) 0<X<|_,0<r<r0’t>0 (2.14)
a o or®* ror ox? k
00
—a—+vx5:0, x=0 o<r<r, t>0 (2.15)
X
00
—+v0=0
o vy , X:L,O<r<r0’t>o (2.16)
00
—+v6=0
ax+vr r:r0,0<X<L’t>0 (217)
5§=0t=0 O<x<L 0<r<p (2.18)
onde:
o, x,t) =T(r,xx,t) -T, (2.19)
4oe, T
VXI': ‘
' k

(2.20)
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onde, na Eq. (2.20), o é a constante de Stefan-Boltzman e ¢ € a emissividade da superficie.
CAPE e LEHMAN (1963) resolveram as Equacdes (2.14) a (2.18) analiticamente
(OZISIK, 1993), assumindo que o fluxo de energia era uniforme na superficie e que era
completamente absorvido em x = 0. CAPE e LEHMAN (1963) apresentaram resultados
obtidos com a solucdo analitica para niveis diferentes de perda de calor e para pulsos na

forma de uma funcéo degrau e de uma variagéo triangular.
2.5.4 - 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 matematico 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 analise da parte de
aquecimento da curva (i.e., antes da temperatura da superficie oposta alcancar seu
méaximo). 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 s&o to 2, tos, tos, to7 € tos. Eles desenvolveram uma

relacdo tedrica entre o tempo adimensional t e as seguintes relacdes de tempo:
®(t0,7)/®(t0.3) , ®(to,8) /®(t0,4) , e ®(t0,8)/®(t0.2) (221)

Os resultados destas relacfes sao muito préximos, e entdo é calculada a média para

computar um valor com maior exatiddo da difusividade térmica.
2.5.5 - O Modelo de Andre e Degiovanni (1995)

Com o desenvolvimento de aparatos comerciais e de pesquisa baseados no Método
Flash, o método foi sendo estendido gradualmente a materiais ndo homogéneos e
semitransparentes, assim como liquidos (ASTM E-1461-01, 2001).

Andre e Degiovanni (1995) apresentaram um modelo matematico para a
transferéncia de calor combinada (conducéo-radiacdo) para diferentes respostas térmicas
associadas a condi¢bes experimentais diferentes para a determinacdo da condutividade

térmica de vidros. Um esquema de diferencas finitas foi usado para resolver a equagdo de
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energia. O acoplamento com a equacao de transferéncia radiativa foi conseguido através do
termo fonte que depende do divergente do fluxo radiativo. (FONSECA, 2007)

O problema estudado pelos autores foi um corpo semi-transparente de um meio
emissivo-absortivo, de faces planas e paralelas. No instante de tempo t, = 0, 0 corpo €é
sujeito a um pulso de calor em sua face frontal. As faces do material foram cobertas com
ouro ou com grafite de alta emissividade e absortividade, para que as condi¢des de
contorno consideradas fossem opacas ou reflexivas. Superficies polidas cobertas de ouro
foram consideradas, pois diminuindo a rugosidade da superficie aumenta-se a refletividade,
desde que a rugosidade seja pequena em comparagdo com o comprimento de onda da
radiacdo incidente, mesmo a aproximadamente 800K. Além do mais, 0 uso de ouro garante
uma emissividade que permanece independente do comprimento de onda e da temperatura.

O comportamento transiente da temperatura em um material homogéneo, isotropico

pode ser encontrado resolvendo-se a equacao de energia:

r

oT(z,t) _ oq, oq
ot 0z oz 0<z<e t>0 (2.22)

PC,

Onde qgc € o fluxo de calor por conducéo, —kpn(0T(z,t)/ 0z) e gr € o fluxo radiativo,
responsavel pelo acoplamento da temperatura, onde kph € a condutividade térmica devido
apenas ao efeito da conducdo. As condigdes de contorno consideradas foram do terceiro
tipo. A equacao foi resolvida pelo método de Cranck-Nicolson.

Termogramas obtidos no método Flash por Andre e Degiovanni (1995) sdo
mostrados nas figuras Fig. 2.4 e Fig. 2.5 e mostram a dificuldade de se determinar a
difusividade por esse método. A curva 1 da Fig. 2.4 mostra que para um vidro com paredes
escuras, a resposta térmica difere do caso de um material opaco. Um pico inicial aparece
em um curto espaco de tempo. Ele é causado por uma troca direta entre os dois contornos
negros através de um meio de pequena resisténcia radiativa. A face oposta se comporta
como se fosse a face perturbada pelo pulso de energia. A temperatura cai, passa por um
minimo e aumenta sobre a influéncia progressiva de um fluxo de calor conectado ao
mecanismo acoplado de conducdo e radiacdo. Esse termograma foi reproduzido por
simulacdo numérica. Se as faces da amostra forem cobertas com um filme de ouro (paredes
refletivas), obtém um termograma cléssico (curva 2) da Fig. 2.4. A resposta térmica é

similar a um material opaco e € entdo possivel usar o processo tradicional de identificacéo,
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do método Flash. O problema é determinar se a difusividade é ou ndo um parametro
aparente (que inclui o fenémeno de transporte radiativo) ou representa a verdadeira
difusividade fénica. Para ilustrar porque é importante saber exatamente o que é medido no
caso de uma transferéncia acoplada, foram apresentados termogramas obtidos com vidro
com alta concentracdo de Fe20s3 (agente colorido) e uma alta espessura 6Gtica (Fig. 2.5). A
influéncia dos limites radiativos ndo podem mais ser distinguida, mesmo em altas
temperaturas. Pode-se entdo imaginar que ndo ha efeitos radiativos, e que a difusividade
identificada nesse experimento pelos dois termogramas € a correta. Entretanto isso néo é
verdade, e nesse caso especifico o parametro medido ainda contem uma contribui¢do néo

desprezivel da radiagéo.

Figura 2.4 - Termograma experimental da face oposta para uma amostra com grande
espessura Gtica
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Figura 2.5 - Termograma experimental da face oposta de uma amostra com grande
espessura Gtica

A influéncia da espessura da amostra de diferentes tipos de vidros (diferentes
coeficientes de absorcdo cinza) também foi examinada. Simulagdes foram feitas em altas
temperaturas para aumentar os efeitos da radiacdo. As duas condicdes de reflexdo perfeita
e paredes negras foram consideradas.

Segundo os autores, com o0 modelo proposto é possivel determinar a difusividade
fonica. Entretanto, essa medida sO vale para certos valores de espessura da amostra e
condigdes de contorno. Paredes reflexivas retardam o efeito da espessura na condutividade
medida. Para o caso especifico estudado pelos autores, o seguinte critério deve ser
satisfeito para garantir a medida da difusividade fonica: Para um material semitransparente,
com superficies reflexivas, e uma espessura 6tica menor ou igual a 0.1, o método flash
medira diretamente a difusividade fénica. Ou seja, & possivel definir condicGes
operacionais para o qual o método Flash tem transferéncia de calor na amostra com

contribuicéo radiativa desprezivel.
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2.5.6 - O Modelo de Silva (1997)

Silva. (1998) apresentou um modelo matematico para a transferéncia de calor
combinada (conducgdo-radiagdo) com aplicagio do método flash para materiais
semitransparentes usando método inverso. O método utiliza o conceito de coeficiente de
sensibilidade aos parametros para determinar a difusividade térmica através do metodo de
Levemberg-Marquardt. As equacdes em diferencas finitas foram obtidas pela aproximacao
volume de controle e o campo de temperatura obtido pelo método de Newton. A parte de
radiac&o 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 condugéo-radiacao e suas respectivas condi¢es de contornos e iniciais séo

apresentadas abaixo:

- - r

or) o2 n L ot

18(81-) o°T 1V _p_cpa_T
ror

0<r<R,0<z<e t>0 (2.23)

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

Da forma mais geral as condigdes de limite podem ser obtidas a partir de um
balanco energético sobre as superficies:

r aT 2 —T4
1-p)a,+H, T,+HT, :—XE+ HT+H, T+g,n°cT

(2.24)
xa—T =H,(T-T,) + Qe
oz z=¢,t>0 (2.25)
—ka—T =H,(T-T.) + 0o
oz z=0,t>0 (2.26)
kﬁ =H,(T-T,) + Qs
or r=R,t>0 (2.27)
E a condicdo inicial:
T - T, = e
pCoe. O<z<e t=0 (2.28)

Ti=Te. e<z<e t=0 (2.29)
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2.5.7 - 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 determinacéo da difusividade térmica com o Método de Flash geralmente requer
uma camada de grafite para absorver o pulso de energia e para aumentar a emisséo 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,
gue é um processo caro e demorado (Mehling et al., 1998). Para evitar o uso da cobertura
de ouro, a transferéncia de calor por radiagdo 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 conducéo de calor na amostra, uma
transferéncia radiativa entre as superficies dianteira e traseira é levada em conta em uma
formulacéo unidimensional. Como 0 meio € 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:

1 88(x.1) _

.
C
o Ot ¢

- emO<x<L.t=0
* (2.30)

ad | . . _

——+v3(0.0)+vp[8(0.6)=8(L,H)]=0 emx=0.t>0
o (2.31)
s

——+VE(L.)+vilo(0,6)-S(L.1)]=0 emx=0,t=0
. (2.32)

onde & e v estdo definidos através de equacOes (2.19) e (2.20) respectivamente. O fator
aparecendo nas equacdes (2.30) e (2.31) levam em conta a localizacdo e a largura das
regibes espectrais totalmente transparentes. A condic¢do 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.
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(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. 2.6.

Figura 2.8 - Degrau devido a transferéncia de calor radiativa entre as faces

2.5.8 - 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 anisotropico. Com esse modelo, a maior restricdo do meio ser ndo
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 determinacio da
difusividade térmica. Geralmente, (por exemplo, Lazard et. al., 2004) técnicas estatisticas
(por exemplo, Minimos Quadrados) (Beck e Arnold, 1977; e Ozisik e Orlande, 2000) sao
usadas para a identificacdo dos pardmetros desconhecidos que aparecem no modelo

matematico usado para as condi¢des experimentais em questao.
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Dessa maneira, a analise dos residuos (diferenca entre a temperatura medida e a
estimada), assim como 0s parametros estatisticos como o coeficiente de correlacéo,
permitem uma avalia¢do qualitativa/quantitativa do melhor modelo para correlacionar os
dados experimentais, conforme ilustrado na Fig. 2.7. Geralmente o modelo mais
apropriado para uma determinada experiéncia é o que apresenta residuos menores e ndo
correlacionados, que resulta em um coeficiente de correlagdo préximo da unidade (Beck e
Arnold, 1977).
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Figura 2.9 - Curva do aumento de temperatura da face posterior

No presente trabalho, que envolve a identificacdo das propriedades de liquidos
alimenticios (iogurte), é usado um reservatorio especial construido para as amostras, o qual
¢ descrito no capitulo 3. Neste caso, o0 modelo matematico a ser usado envolve a
formulagdo de uma amostra com 3 camadas.

O modelo utilizado pelo software de analise 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 111

MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta os procedimentos e métodos experimentais adotados na
estimacdo da difusividade térmica, calor especifico e da condutividade térmica para o
iogurte natural e desnatado, bem como, especificacdo dos equipamentos usados para estes
fins. Em primeiro lugar, o difusivimetro (Micro-Flash LFA 457), o calorimetro de
varredura diferencial. Finalmente, introduz o programa de andlise de dados (PROTEUS)
que dispde de diversos modelos matematicos que descreve o comportamento transiente da
face posterior da amostra durante uma experiéncia Flash, inclusive, os modelos de
conducdo em trés camadas adiabaticas e 0 modelo mais real que inclui as perdas de calor

por conveccado e radiagdo durante o ensaio flash.

3.1ESTIMATIVA DA DIFUSIVIDADE TERMICA E CONDUTIVIDADE
TERMICA

O LFA 457 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 InSb-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
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por um temopar. 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 de 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 3-1 mostra um esquema do equipamento. A Figura 3-2

mostra o equipamento operando no LAMET (Laboratorio de Metrologia Térmica do LES).

Figura 3.1 - Netzsch Microflash LFA 457

Figura 3.2 - Netzsch Microflash LFA 457 operando no LAMET

O suporte da amostra permite testes em até 3 amostras diferentes, conforme

mostrado na Figura 3-3.
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Figura 3.3 - Suporte das amostras

Cada amostra € 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 didmetro 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. 3-4. Ela
consiste em um recipiente para alojar o liquido, de forma que a andlise das propriedades
termofisicas seja considerada como a de um material de trés camadas, ou seja, a primeira
camada € o copo da cépsula constituido de latdo, a camada intermediaria é o iogurte e a
terceira camada € a tampa da capsula constituida de latdo. As propriedades termofisicas de
pelo menos duas camadas devem ser conhecidas, assim como o calor especifico da camada
cuja difusividade térmica se deseja determinar.

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 3.1 — Espessura da amostra para a determinacdo das propriedades termofisicas de

liquidos.
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
. ) 05a5
exemplo, ceramicos (1-50mm°/s)
Matérias de alta difusividade, por Las
a
exemplo, cobre (50-1200mm?/s)
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O equipamento é controlado pelo software Micro Flash, conforme ilustrado na Fig.
3-5 e Fig. 3-6. 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 secdo circular), da massa especifica, calor especifico, coeficiente
de expansdo térmica e da espessura da amostra e 0 modelo matematico para o calculo da
difusividade. Definidas as amostras, o proximo passo € definir os parametros do teste.

A sequiéncia de operacdo do equipamento consiste de:

Colocar nitrogénio liquido no sensor de IR
Coloca a amostra

Ligar o Controlador do LFA

Ligar a potencia do laser

Ligar o computador

vV 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 preparacdo da unidade de medida LFA-457 Micro Flash para realizacdo do
ensaio consiste de:

Passo 1 - Entrar com a identificagdo dos parametros tais como identidade da
amostra, operador, 0 nome do Laboratério, tipo de detector infravermelho e programa de
calibracdo da temperatura (fig. 3-4);

Passo 2 - Entrar com os diferentes parametros do modelo — nome, tipo de
revestimento, didmetro, tipo do modelo, material, espessura (fig. 3-5);

Passo 3 — Definir as condicdes iniciais do ensaio — ganho do amplificador, duracéo
da aquisicdo do sinal, voltagem do laser, escolhe do filtro de transmicao.

Passo 4 — Definir um programa de temperatura de ensaio (fig. 3-9);

Passo 5 — Definir as condicGes finais — definir a temperatura de seguranca, desligar
o forno apos o final do teste.

Passo 6 — Analise de resultados através do Programa de Proteus que possui modelos
matematicos para a analise dos dados (fig. 3-10, 3-12);

Passo 7 — Emissdo de relatdrios. (fig. 3-13);
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Figura 3.4 - Tela de Programa de Ensaio LFA 457

Figura 3.5 - Dados do ensaio experimental
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X

Material
General
Ok,
M ; Latao
e | Cancel
Reference temperature AC 20.00
Help
Diensity at ref. termp. Agdcm™3):  |8.530
Shatz temp. range £°C : 2480 ... 51.95
Lptable | Thermal expansion table | Thermal diffusivity table
File / name : Latao Azzociate. .
Source ; TYUTOPIAN

Temperature range /°C ; |-268.80 ... 100.00

Figura 3.6 - Caracterizagéo termofisicas do material

Associate Cp Table With Material

b aterial : |Lata|:|

Shats termp. range #C: |24.50 ... 51.93

Arailable Cp tables:

Cloze
Help

Edit... | Remove |

| MinT#C|  MaxT|  Mew..

File / name | Source
[ Cp_congt [-infir ] [+ir From Standard File. ..
[ Inconel&00.cpe DSC 404 [Netzsch Lab) A25.0 112 From Imported ASCII File...
Latao YUTOPIAM -268.8 10 Ry
[ Leite Desnatado web 200 h0.0
[ iogurte web® 15.0 E0.0 J
[ leite_lebon Web 200 E0.0
|

Figura 3.7 - Propriedades conhecida da amostra e do porta-amostra
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Figura 3.8 - Banco de dados do software

Figura 3.9 - Programacao das temperaturas dos testes
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Figura 3.10 - Tela do software Proteus

Figura 3.11 - Tela para a escolha do modelo usado no calculo de a
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Figura 3.12 - Tela para recalcular a difusividade téermica e calcular o calor especifico

Figura 3.13 - Tela de Database do LFA
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Uma das condicdes que influenciam o experimento é o tempo de pulso comparavel
com o tempo da difuséo de calor. O pulso de energia tem uma duracgéo curta, mas finita. Se
a duracdo do pulso for préxima do tempo necessario para o0 aquecimento da amostra, deve-
se fazer uma correcdo de pulso. No software Proteus, esta corre¢do de pulso pode ser
levada em conta, de acordo com Lechner e Hahne (1993), com a seguinte aproximagéao:

[0 . for r < delay
p”j_g{:_l — ,l [] — e){p(—j'_.-" T, )]exl}(—?‘ T, } - for Ef{?ff{ﬁ' <t < [ ond

M- — /T o — fr.0es —\r— O/ T, . T =
\l:] ex'p( rrr.'a" ! L1}] e}"p[ 'r.sm' : T_- :] e‘{p[ (f rs?i-.".‘ :] .:| fOI ‘rsr.a I (31)

onde 11, T2, € T3, S0 as constantes de tempo automaticamente determinado para ajustar o
pulso, delay é o espaco de tempo entre o comeco da medida e o comeco do pulso de
energia. O aumento do impulso de laser é determinado pela constante t;, 0 decaimento pela
constante 1,. O parametro teng determina o ponto no tempo do decaimento rapido, que

acontece com a constante de tempo ts.

3.2 CAPSULA PARA DETERMINACAO DA DIFUSIVIDADE TERMICA

O metodo FLASH cléssico ndo pode ser aplicado a materiais liquidos ou pastosos,
por gue requer uma amostra de determinada forma e dimensdo fixas. Assim, foi necessario
desenvolver um recipiente em que a amostra a ser testada pode ser introduzida e sua
difusividade térmica medida. A figura 3.14 mostra a concepg¢do de uma capsula, construida

em safira, para determinacao da condutividade de metais liquidos.

Figura 3.14 - Célula para determinacéo da difusividade térmica de metais liquidos
(Netzsch)
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Nesse trabalho, foi feito um projeto e construgdo de uma célula para medicédo da
difusividade térmica de iogurte. A célula consiste uma cavidade cilindrica e tampa de
latdo, o raio externo do cilindro de latdo € Rmax = 0.00515 m, o que corresponde ao padrao
classico do raio da amostra testada. As propriedades termofisicas do latdo que compde a
célula sdo: condutividade térmica (kiazo=110 W/m/K), a densidade (paz0=8530 kg/m®),
calor especifico (Cpiaz0=380 J/kg/K) e difusividade térmica de latdo ( «,,, ~33,9x10°m%s),

caracterizado no Micro Flash LFA 457 e comparada com os valores da literatura.
3.3 ESTIMATIVA DO CALOR ESPECIFICO

O experimento foi realizado em um calorimetro, marca TA Instruments, modelo
2920 (DSC) Modulated, com modulag&o + 1°C a 60°C, raz&o de aquecimento de 5°C.min™,
na faixa de temperatura de 20°C até 50°C, no Laboratério de Combustiveis e Matérias
(LACOM) da Universidade Federal da Paraiba.

As amostras de iogurte natural e desnatado foram pesadas em uma balanca analitica
de precisdo e modelo e colocadas em capsulas de aluminio hermeticamente fechado. As
amostras foram colocadas uma por vez no calorimetro, que mede a diferenga de energia
absorvida pela amostra (iogurte natural e iogurte desnatado), em relacdo a um material de
referéncia, em funcdo da temperatura, enquanto a amostra e a referéncia eram submetidas a

uma programacao de temperatura.
3.4 AMOSTRAS

O iogurte € um produto fermentado do leite com um sabor ligeiramente azedo obtido

pela fermentacdo latica através da acdo do Lactobacillus delbrueckii ssp bulgaricus e
Streptococcus thermophilus sobre o leite integral, desnatado ou padronizado. Pode-se fazer
acompanhar de outras bactérias lacticas que, por sua atividade, contribuem para a
determinacdo das caracteristicas do produto acabado (BRASIL, 1997). Os iogurtes séo
classificados quanto ao teor de matéria gorda estabelecidos pela legislagéo:

e Com Creme: matéria-gorda minima de 6g/100g;

e Integrais: matéria-gorda minima de 3g/100g;

e Parcialmente desnatados: matéria-gorda maxima de 2,9g/100g;

e Desnatados: matéria-gorda maxima de 0,5g/100g.
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Além da sua riqueza nutricional, sdo alimentos probidticos, ou seja, contém
microrganismos vivos na sua constituicdo que quando ingeridos oferecem beneficios para a
salde e podem ser encontrados em diversas variedades: natural, com pedacos ou polpa de
frutos, aromatizado e com mel, liquido, cremoso ou sélido, magro ou gordo. E uma
excelente fonte de mdltiplas vitaminas e minerais, incluindo proteina, calcio, potassio,
fosforo, vitaminas Bg e B, riboflavina, acido félico e niacina. O iogurte auxilia na
producdo de anticorpos, hormonios e enzimas, importantes para o0 metabolismo,
contribuindo para reforcar o sistema imunoldgico e, conseqlientemente, retardar o
envelhecimento (CENTRO DE INFORMAGOES DO IOGURTE, 2009).

O iogurte é produzido a partir da acdo de uma cultura mista dos microorganismos
Streptococcus thermophilus e Lactobacillus bulgaricus. Essas bactérias consomem a
lactose, para obterem energia e em contrapartida eliminam o acido latico. O leite coalhado
preserva a gordura, 0s minerais e o conteddo de vitaminas do leite puro, mas apresenta
bem menos lactose, sendo entdo um alimento de mais facil digestdo que o leite. A
producdo do iogurte tem inicio na selecdo das matérias primas, como o leite em po e
acucar, que sdo de alta qualidade. Apos esta fase o processamento, que € dividido em

varias etapas, a seguir o fluxograma do processamento de iogurtes.

Selecdo do leite
4
Pré-tratamento do leite (padronizacdo da gordura, leite em pd, etc., opcionais)
4
Homogeneizacdo (opcional)

L 4

Tratamento térmico
L 4

Resfriamento
L 4
Adicéo do fermento (2%)
(culturas lacticas)
4
Envase

4

Incubagdo (41-45°C)
L 4

Primeiro resfriamento (15-18°C)
L 4
Segundo resfriamento (abaixo de 10°C)

4

Estocagem (< 5°C)
4

Comercializagéo
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No processo de fabricacdo de iogurtes temos dois microrganismos ou bactérias
lacticas que atuam em simbiose ou associagdo, o Streptococcus salivarius termhdphilus e o
Thermobacterium bulgaricum. Estes microrganismos possuem uma temperatura étima de
crescimentos de 40 a 45°C e um pH de entre 5,0 e 5,7. (CONSERVAS RITTER S.A.)

A lactose presente no leite torna-se acido lactico, que por sua vez age sobre o
caseinato de calcio (outro componente do leite). Este, ao se desfazer deixa livre a caseina
que se precipita em forma gelatinosa, tornando-se muito digerivel. Durante o periodo de
incubacgdo a relacdo entre as bactérias pode sofrer variac@es, para no final novamente ser
restabelecido.

A causa principal da variacdo € que o Lactobacillus bulgaricus desdobra facilmente
as proteinas, e origina, assim, 0 aminoacido valina. Este vai favorecer o desenvolvimento
do Stretococcus thermophilus. A proporcdo entre ambos influi essencialmente sobre a
aromatizacao do iogurte. (CONSERVAS RITTER S.A.)

Os iogurte utilizados nos experimento sdo do tipo desnatado e natural, os quais
foram adquiridos na sua forma resfriada, diretamente comprada de um supermercado de
Jodo Pessoa, PB.

Durante o processamento, o iogurte passa por fases de aquecimento e resfriamento,
no qual, deve ser analisada com precisdo a taxa de transferéncia de calor envolvida e as
propriedades térmicas devem ser conhecidas. Existem muitos fatores que podem afetar a
condutividade e a difusividade térmica do iogurte e de outros produtos alimenticios, por
exemplo: a composicdo, densidade, porosidade, temperatura do produto, e o tratamento

térmico e outras propriedades da substancia em particular. (TAVMAN et. al., 1999).
3.4 EQUACAO DA ENERGIA
O balanco de energia em um material submetido a uma transferéncia de calor

transiente é governada pela equacdo da energia relativa a variacdo da temperatura local

para os divergentes dos fluxos de calor.

p f;_I = —A@G,) =A@, )+ 4@, )+ 4G, (3.2)
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onde:

p - Densidade (kg m™)

C, - Calor especifico (J kg™ K™)
T - Temperatura (K)

t - Tempo (S)

d..d,.q, e g, - Fluxo de calor total, radiativo, condutivo e convectivo (W m®)

No nosso caso, 0 meio em que ocorre a transferéncia de calor (amostra) é composto
por trés camadas (latdo, amostra e latdo), com diferentes propriedades termofisicas. No
entanto, todos os materiais que compdem a amostra poderiam ser considerados como
recipiente opaco no IR e, assim, a transferéncia radiativa de calor pode ser desprezada. No
que diz respeito a transferéncia de calor convectiva no caso de materiais liquidos, se nés
computamos, por exemplo, o nimero de Rayleigh na agua para uma elevacdo de
temperatura maxima da face superior no valor de 0,2 K, nés encontramos R, = 500. Mas,
para um numero Rayleigh menor do que 1400 pode-se considerar que os fenémenos de
convecgdo natural sdo despreziveis. Consequentemente, a transferéncia de calor por
conveccdo pode também ser desprezivel em todas as partes da amostra. Entdo, a
transferéncia de calor é puramente condutiva na amostra inteira (COQUARD, et. al.,
2008).

A fim de simplificar a resolucdo da equacgéo da energia, pode-se observar que nossa
amostra € simétrica e, assim, a distribuicdo de temperatura na amostra é uma funcao radial,

axial e em coordenadas polares r, z e ¢. Se assumissemos que as propriedades fisicas dos

materiais que compdem a amostra sdo homogéneos e isotrdpicos, a temperatura é

independente do angulo polar ¢ e equacdo da energia em cada parte da amostra reduz a:

or  oT 1 o1 o7
= ~+—k—+k—;
ot o r or 0z (3.3)
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Pardas Supetint = qome + Gof
Céhila da /

Amostra

Perdas Latetais = Qumey + Qe

Pardas Idfiox = Quo + Qa

Qlaser

Figura 3.15 - Esquema do balanco de energia na amostra

No que diz respeito as condigdes iniciais, a temperatura média é uniforme antes do

inicio do aquecimento. Esta temperatura (T ) € a temperatura externa (T, ), entdo:
Yr ez , T(r7 Z,O) :Text (34)

Durante o pulso de irradiagcdo da amostra pelo FLASH (duracgéo t), a face frontal da
amostra absorve energia por unidade de area. Em nosso modelo numérico, assumimos que
a energia radiativa é completamente absorvida ap6s uma pequena penetracdo de espessura
de x e que o calor é gerado ¢é uniforme ao longo do seu caminho no latdo. Assim, a geracdo
de calor pode ser tratada como uma fonte interna de calor. Se partirmos do principio de que

0 aquecimento é uniforme em todas as partes da superficie, entdo: 0<z< y; 0<r<R_,

aTlatao (r’ Z,t) Z — \

PC o o Q para 0<z<z (3.5)

Dado que a amostra € composta de diferentes materiais com diferentes propriedades
termofisicas, varias condicdes fronteira também ocorrem na interface entre as diferentes

partes:
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» Na horizontal as interfaces entre o latdo e a amostra (z=e e z=L
comr<R_,), se negligenciar a resisténcia térmica, o fluxo de calor

condutivo conduz a:

, oT, .. oT
(klatéo 6Tlala0 j = (kamostra 8Tamosna j [klatéo - j = (kamoslra S— j
F e 0 Jwo\ " @ iy I (36)
onde k., € k... Sa0 respectivamente a condutividade térmica do latdo e da amostra (Wm’
1K-l)
» Analogamente, na horizontal as interfaces entre o latdo e latdo sdo (z=e e
z=L-e cOM R, >r>R,, ), temos:
(k . 6Tlaléo] :[k ) aTlatéoj (kl B %j :(kl 5 %j
latéo az e latdo az e e 62 ey 62 e (37)
» A interface na vertical entre a amostra e o lado do recipiente (e<z<L-ee€
r=R,,), temos:
oT .. oT
k|atao latdio — k amostra
or or (3.8)

As superficies externas da amostra também sdo submetidas as condigdes de
contornos devido a transferéncia de calor convectiva e radiativa com o ambiente externo.

A taxa de troca de calor por radiacéo é igual ga(T;‘ —T;X‘[). Assim, para uma diferenca
de temperatura relativamente pequena a troca de calor por radiacdo, pode ser aproximada
por: zo(T, ~T%)~&oT(T, -T,,). Consequentemente, a transferéncia total de calor entre as
superficies externas podem ser resumidos em um unico coeficiente h, que leva em conta o

coeficiente convectivo e radiativo: h=h_, +soT’. Se também assumissemos que 0S

conv

coeficientes de convecgdo heony € as temperaturas das superficies T na horizontal e vertical
sdo idénticos, as condigdes contornos térmico sobre estas superficies sdo 0s mesmos e

reduzira a:
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klatéo % = _h(TIatéo - Text)
or (3.9)

onde:
& >Emissividade global da superficie externa da célula
O >Constante Stefan-Boltzmann (~5,67x10° Wm?K™)

T. Temperatura da superficie externa (K)

h_ Coeficiente de transferéncia de calor convectivo (Wm?2K™)

conv

h Coeficiente global de transferéncia de calor (Wm?K™)
Para a superficie é definida por r=R_, , e<z<L-e

aTlat?m — _h (T

klatao latdo Text)
or (3.10)

Para superficie definida por: r=R,,, , 0<z<e € r=R,, ; L-e<z<L

0T T,
(klalao %] = h(TlaIao _Text)z:O [klalao %) = _h(TIalS\o - Text)z:L
2=0 e z=L (3 11)

Para superficie definidapor z=0, 0<r<R_ e z=L; 0<r<R_, , respectivamente.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados de condutividade térmica e
difusividade térmica obtidos pelo método flash e calor especifico obtido por calorimetro.
Os experimentos foram realizados no laboratério LAMET/LES/UFPB e no laboratério
LACOM/UFPB, para a mesma faixa de temperatura (20°C — 50°C). Os dados obtidos
foram comparados com os dados encontrados na literatura. Os testes foram feitos em

iogurte desnatado e natural adquiridos no mercado local.

A difusividade térmica de produtos lacteos €, em geral, determinada a partir do
conhecimento da condutividade térmica, do calor especifico e da densidade. Essas
propriedades sdo estimadas na literatura pelo método da sonda linear de aquecimento.
Essas experiéncias permitem obter expressdes a partir de regressdes polinomiais que
conduzem correlacbes empiricas em funcdo do teor de umidade ou da temperatura, ou em
funcdo de ambos, temperatura e teor de umidade. As correlagdes para a densidade, calor
especifico e condutividade térmica permitem avaliar a difusividade térmica estimada a
partir de sua definicdo, ou seja, a razdo entre a condutividade térmica e a capacidade
térmica do produto.

Nesse trabalho, a difusividade térmica estimada atraves do Método Flash,
inicialmente, é usada para determinar a condutividade térmica utilizando valores do calor
especifico e da densidade disponiveis na literatura. Esse procedimento teve como objetivo,
testar a viabilidade do método flash para medir a difusividade térmica de produtos lacteos.
Com esta finalidade, a condutividade térmica do iogurte natural e desnatado foi estimada,
utilizando-se os valores médios do calor especifico de 1597 a 3520 J/KgK (AFONSO et.
al., 2003) e da densidade 1050 a 1033 kg/m® (TAVMAN et. al., 1999). Os resultados
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destas estimacdes sdo mostrados na tabela 4.1 (modelo adiabatico em trés camadas,
Capitulo 2, item 2.5.1, pagina 31) e na tabela 4.2 (modelo com perdas em trés camadas,
Capitulo 3, Item 3.4, pagina 58).

Os resultados obtidos para a condutividade térmica estdo na faixa de 0.330 - 0.574
W/m K. Esses resultados foram comparados com os valores para iogurtes disponiveis na
literatura, 0.540 a 0.596 W/m K (TAVMAN et. al., 1999) e 0.510 a 0.523 W/m K
(AFONSO et. al., 2003). Considerando a dependéncia da condutividade térmica com o teor
de umidade, os valores do calor especifico e densidade utilizada para os calculos, da
condutividade térmica ndo correspondem aos valores reais do produto testado, e mesmo
assim, os valores encontrados para a condutividade térmica sdo coerentes com os valores
disponiveis na literatura. Pode — se avaliar que o modelo de difusdo de calor em trés
camadas é perfeitamente adequado para se estimar a difusividade térmica do iogurte
através do Método Flash.

Em relacdo aos dois métodos, pode-se observar que o método que considera as
perdas de calor, nos leva aos valores menores da difusividade térmica. Considerando que
esse modelo é mais realista, pois considera eventuais perdas por conveccdo, pode-se
acreditar que este modelo permita obter resultados mais precisos para difusividade térmica.

Tabela 4.1: Modelo de trés camadas com perdas de calor e correcdo de pulso para valores

de densidade e calor especifico encontrados na literatura

logurte | Temperatura | Difusividade Desvio Condutividade Calor Densidade
(°C) Térmica Padrao Térmica Especifico | (kg/m®)
(x10” m?/s) (W/mK) (J/gK)

Natural 34.42 1.11 1.1221 xlO'i 0.410 3520 1050
51.09 1.23 1.0628 x10° 0.402 3520 1050
31.91 0.91 1.2535 x10° 0.330 3520 1033

Desnatado 41.59 1.39 9.3829 x10™ 0.505 3520 1033
51.95 1.03 8.9211 x10™ 0.574 3520 1033
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Tabela 4.2: Modelo de trés camadas adiabatico com correcdo de pulso para valores de

densidade e calor especifico encontrados na literatura.

logurte | Temperatura | Difusividade Desvio Condutividade Calor Densidade
(°C) Térmica Padrao Térmica Especifico | (kg/m®)
(x10”" m?/s) (W/mK) (J/kgK)

Natural 34.42 1.18 6.8363 Xlo_j 0.436 3520 1050
51.09 1.28 6.5858 x10° 0.473 3520 1050
31.91 0.91 1.2535 x10°° 0.330 3520 1033

Desnatado 41.59 1.39 9.4654 x10™ 0.505 3520 1033
51.95 1.15 7.0837 x10™ 0.418 3520 1033

A figura 4.1 (modelo adiabatico) e a figura 4.2 (modelo com perdas T=34.42°C e

iogurte natural) mostram a evolucdo do sinal em funcdo do tempo de aquisicao.

Inicialmente temos o grafico do modelo adiabatico para a T=34.42°C do iogurte natural.

Podemos observar que a partir do instante em que o feixe de radiacdo do laser incide na

face anterior da amostra, um processo de difusdo de calor por conducdo tem lugar na

amostra no sentido da face aposta. Assim, a temperatura da face oposta comeca a aumentar

exponencialmente até atingir um valor maximo e constante durante certo intervalo de

tempo. Pode-se observar que apds 6000 ms, a temperatura da face posterior comeca a

diminuir devido as perdas de calor para 0 ambiente (forno). Esta diferenca se deve ao fato

de que o modelo tedrico ndo considera as perdas, justificando a permanéncia da

temperatura constante, o que ndo é fisicamente real, onde percebemos uma queda nos

valores da temperatura. Enquanto que a figura 4.2 para a T=34.42°C do iogurte natural

apresenta um modelo que considera as perdas e o0s resultados mostram a consisténcia do

modelo matematico com a evolugdo temporal da temperatura obtida experimentalmente.
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Figura 4.1 - Curva teorica da evolucdo de temperatura — Modelo Adiabatico
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Figura 4.2 Curva da teorica evolucdo de temperatura — Modelo com perdas de calor

A segunda fase do experimento contempla a estimacdo do calor especifico e da

difusividade térmica do iogurte.

Neste trabalho, o calor especifico do iogurte foi determinado via calorimetro tipo
DSC-Differential Scanning Calorimetry obtidas nas condi¢Ges de atmosfera dindmica de

gas nitrogénio, para essa faixa de temperatura de 20°C até 50°C, no LACOM - Laboratério
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de Combustiveis e Matérias e a difusividade e condutividade térmicas foram estimadas

diretamente através do Método Flash no Laboratorio de Energia Solar.

As curvas obtidas para calor especifico nessa faixa de temperatura estdo

apresentadas na figura 4.3 para o iogurte natural e na figura 4.4 para o iogurte desnatado. E

os resultados obtidos para o calor especifico na faixa de 20°C — 50°C, variam levemente

nesse faixa de temperatura e o valor médio em torno de 1590 J/Kg.K, estdo bem abaixo do

valor constante de 3520 J/Kg.K utilizado na primeira fase de experiéncia, na qual se queria

verificar a viabilidade do Método Flash para o iogurte, porém, perfeitamente coerente com

valores disponiveis na literatura para iogurte de baixo teor de umidade.

Complex Cp (J/g/*C)

19.99°C 40.04°C
1.577Jd1g/°C 1.624J/g/°C

29.94°C 49.99°C
1.587J1gl"C  1.573J/g/°C

-20 0 20 40 60

Temperature (°C)

Figura 4.3 - Curva do calor especifico em funcao da temperatura para o iogurte natural

Complex Cp (Jig/°C)

19.99°C 59.94°C
40.04°C
17540091°C  ggyore  1-7419/6°C

29.94°C 49.99°C
1.637Jigrec - 1.708J/gi°C

T
-20 0 20 40 60

Temperature (°C)

Figura 4.4 - Curva do calor especifico em funcdo da temperatura para o iogurte desnatado
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A Tabela 4.3 (modelo adiabatico) e Tabela 4.4 (modelo com perdas) mostram os

resultados para a difusividade térmica e para condutividade térmica estimadas pelo Método

Flash na faixa de temperatura 30 — 50°C. Os valores estimados para a condutividade

térmica utilizam os valores do calor especifico medidos pelo calorimetro DSC e com 0s

valores da densidade a 20°C adquirido na literatura para o iogurte natural e desnatado.

Tabela 4.3 - Modelo de trés camadas com perdas e correcdo de pulso

logurte | Temperatura | Difusividade Desvio Condutividade Calor Densidade
(°C) Térmica Padréo Térmica Especifico | (Kg/m®)
(x107 m?/s) (W/mK) (J/KgK)
Natural 29,61 1.79 2.7357 xlo:z 0.307 1638 1050
34.42 1.86 2.0591 x10 0.319 1634 1050
31.91 1.49 2.4817 x10° 0.255 1631 1033
Desnatado 32.18 1.45 2.1016 xlO'z 0.248 1631 1033
40.87 1.74 2.1133 x10° 0.417 1663 1033
51.95 1.67 1.4990 x10™ 0.437 1716 1033
Tabela 4.4 - Modelo de trés camadas adiabatico com correcéo de pulso
logurte | Temperatura | Difusividade Desvio Condutividade Calor Densidade
(°C) Térmica Padréo Térmica Especifico |  (kg/m°)
(x107 m?/s) (W/mK) (J/kgK)
Natural 29,61 2.27 1.3432 xlo:z 0.390 1638 1050
34.42 2.17 2.1512 x10 0.373 1634 1050
31.91 1.98 2.0625 x107 0.338 1631 1033
Desnatado 32.18 1.90 1.4110 xlO'z 0.325 1631 1033
40.87 2.09 1.6350 x10° 0.417 1663 1033
51.95 2.04 1.4382 x10° 0.437 1716 1033

A difusividade térmica apresentada nas figuras 4.5 (iogurte desnatado) e 4.6

(iogurte natural) e condutividade térmica representada pelas figuras 4.7 (iogurte desnatado)

e 4.8 (iogurte natural) foram determinadas diretamente no Micro-flash LFA 457 usando o

software Proteus da NETZSCH. Foram usados na andlise de dados 02 (dois) modelos

matematicos. O modelo adiabatico e um modelo que considera eventuais perdas por

conveccao inerentes aos processos de troca de calor.
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Figura 4.5 - Curva da difusividade térmica do iogurte desnatado em funcéo da temperatura

Figura 4.6 - Curva da difusividade térmica do iogurte natural em funcao da temperatura
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Figura 4.7 - Curva da Condutividade térmica do iogurte desnatado em fungédo da

temperatura

Figura 4.8 - Curva da condutividade térmica do iogurte natural em funcao da temperatura

Os valores estimados para a difusividade térmica e condutividade térmica séo
levemente superior aos estimados através de regressao linear. Assim, considerando o rigor
experimental, a técnica utilizada e a qualidade dos equipamentos utilizados, acreditamos
gue os resultados obtidos sdo quantitativamente mais preciso que aqueles obtidos através

de relagdes empiricas.
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CAPITULO V

CONCLUSOES

A difusividade térmica e o calor especifico de iogurtes comerciais foram estimados,
através do método flash e a calorimetria diferencial, respectivamente. As experiéncias
foram conduzidas para uma faixa de temperatura de 20°C — 50°C. Foi projetada e
construida uma céapsula em latdo para acomodar uma amostra de material liquido ou
pastoso. A funcdo da capsula é justamente para dar a forma necessaria a amostra durante o
ensaio através do método flash. Os valores determinados para o calor especifico,
difusividade térmica e condutividade térmica mostram que os produtos testados eram de
baixo teor de umidade.

Nesse estudo, o procedimento de estimacdo foi baseado em um modelo de difusao
de calor transiente em trés camadas considerando simetria cilindrica. Dois modelos foram
utilizados: um modelo que considera as perdas de calor por convecc¢do e outro modelo
adiabéatico. Os modelos, disponivel no programa de analise de dados, leva em consideragdo
a influéncia da capsula sobre a temperatura de face posterior e requer o conhecimento das
dimens@es e composicdo de amostra. Em nosso estudo o modelo de Cowan foi usado para
identificar a difusividade térmica.

O programa de analise as diferentes fontes de erro: incertezas relacionadas com a
medicdo, temperatura, tempo, correcdo de pulso, incertezas concernentes e as dimensdes e
propriedades da capsula. Isto nos permitiu estimar o desvio padrdo. Em nosso caso, a
ordem de grandeza é de 10°. O presente estudo mostra que o método flash foi utilizado
com sucesso para amostras liquidas, o que indica a possibilidade de entéo ser utilizado para
se estimar com precisdo a difusividade térmica e condutividade térmica para os produtos
aqui considerados. No entanto, pode-se acreditar que o método pode ser estendido para

outros produtos, tais como, liquido, pastosos, gels e similares.
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PERSPECTIVAS

A determinacéo precisa das propriedades termofisicas dos produtos alimenticios é
muito importante para a concepgéo, simulagéo, otimizacgdo, controle e processamento de
alimentos, como a evaporagdo, troca de calor, secagem por pulverizador, e assim por
diante. Geralmente, sdo utilizados métodos polinomiais de predicdo destas propriedades
com base em estudos empiricos correlacdo de dados experimentais.

Propde-se 0s seguintes avancos para o estudo e identificacdo das propriedades

termofisicas de Produtos L&cteos pelo Método Flash.

» Estudar um modelo matematico para uma amostra de iogurte limitada por uma
cavidade cilindrica submetida a um pulso energético de curta duragéo;

> Dimensionar e construir uma capsula cilindrica para uma experiéncia flash;

» Estudar um o problema direto de conducdo de calor para amostra submetida a uma
experiéncia Flash, e resolver um problema inverso de conducdo de calor para
identificagdo dos pardmetros do modelo teorico;

> Realizar um estudo de sensibilidade aos parametros para identificar a influéncia de
cada parametro na evolucao temporal da temperatura;

> Realizar experiéncias flash para obtencdo da evolucao temporal da temperatura;

> Realizar experiéncias com calorimetro diferencial para obtencdo do calor especifico
dependente da temperatura; Realizar experiéncias com densimetro para obtencdo da

densidade dos produtos lacteos;
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ANEXOS

Nos anexos mostradas as informacgdes gerais sobre 0s pardmetros para o iogurte
desnatado e natural com valores de calor especifico e densidade constante disponiveis na
literatura e para o iogurte desnatado e natural com valores de calor especifico calculados

pelo calorimetro de varredura diferencial, respectivamente:

% Relatério de Resultados, incluindo graficos da evolugdo temporal, duracdo do
pulso de valores estimados para a difusividade e condutividade térmica.

%+ De controle do LFA 457,

% Das dimens0es das amostras,

«» Modelos utilizados,
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