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RESUMO

MARANGONI, R. F. Utilizacdo de Modulo Termoelétrico Para Avaliacdo Térmica de
Polpa de Goiaba Liofilizada. 2015. 55 f. Trabalho de Conclusédo de Curso (Engenharia
de Alimentos), Universidade Tecnoldgica Federal do Parand. Campo Mouré&o, 2015.

Métodos termo analiticos tem sido estudados desde o inicio do século XX e com o
avanco tecnologico da instrumentacdo e a descoberta das aplicacfes dos resultados
em varios setores de producéo cientifica e industrial esse ramo tem ganhado destaque.
Dos métodos de analise térmica existentes destaca-se o método Differential Calorimetry
Scanning (DSC), que é largamente difundido para o estudo da transicdo vitrea de
alimentos. A transicdo vitrea € uma transicdo de fase de segunda ordem que
caracteriza-se pela passagem de composto de um estado cristalino organizado para
um estado amorfo, onde as moléculas perdem seu arranjo organizacional e passam
para uma estrutura aleatéria. Um modulo termoelétrico pode ser caracterizado pela
juncao de duas placas de ceramica que englobam condutores elétricos que ao inserir-
se uma corrente elétrica pelos condutores ocorre a troca de calor entre as superficie da
placa gerando uma bomba de calor pelo efeito de Peltier. Este trabalho objetivou a
avaliacdo da transicdo vitrea de polpa de goiaba liofilizada utilizando o maddulo
termoelétrico com metodologia substitutiva ao DSC. Foram preparadas quatro amostras
contendo diferentes adicdes de sacarose (0%, 5%, 10% e 20%). As amostras foram
liofilizadas e posteriormente realizou-se as andalises no médulo termoelétrico a fim de
determinar a transicdo vitrea das mesmas. Os termogramas obtidos pelo mddulo
termoelétrico apresentaram ruidos ao longo das analises que prejudicaram a analise da
faixa de transicdo vitrea das amostras. Os ruidos apresentados surgiram do
comportamento operacional do médulo e da passagem dos valores limites de corrente e
tensdo continua admitidos pelo modulo. Propds-se um estudo para deteccéo de regides
especificas do modulo para a identificagdo dos pontos passiveis de fixacdo dos
sensores para medidas mais homogéneas de temperatura.

Palavras-chaves: Analises Térmicas, Peltier, Médulo Termoelétrico, Transi¢cao Vitrea,
DSC.



ABSTRACT

MARANGONI, R. F. Use of Thermoelectric Module For Thermal Assessment Guava
Pulp Lyophilized. 2015. 55 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Engenharia de
Alimentos), Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Campo Mourao, 2015.

Trhermal analytical methods has been studied since the early twentieth century and with
technological advancement of instrumentation and discovery of the applications of the
applications in various sectors of scientific and industrial production make this branch
gained prominence. From the existing thermal methods of analysis the measurement
and study of transition phases in foods Differential Scanning Calorimetry method (DSC).
The glass transition is a phase transition to second order characterized by the passage
of a crystalline compound of the organized state to an amorphous state, which
molecules lose their organizational arrangement and pass to a random structure. A
thermoelectric module may be characterized by the joining of two ceramic plates which
cover the electrical conductors of an electric current through conductive heat exchange
occurs between the plate surface generating a heat pump by the Peltier effect. This
work aimed to evaluate the glass transition lyophilized guava pulp using the
thermoelectric module replacement methodology to DSC. Four samples were prepared
containing different sucrose additions (0%, 5%, 10% and 20%). The samples were
lyophilized and subsequently held in thermoelectric module analyzes to determine the
glass transition thereof. The thermograms obtained by the thermoelectric module
showed noise along the analyzes that hampered the analysis of the glass transition
range of samples. The noises presented arose module operating behavior and pass the
limits of current and DC voltage accepted by the module. It was proposed a study to
detect specific regions module for identifying points capable of fixing the sensors to
more homogeneous temperature measurements

Keywords: Thermal Analysis , Peltier Thermoelectric Module , Glass Transition , DSC.
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1. INTRODUGCAO

Métodos termo analiticos comecaram a ser estudados no inicio do século XX e,
com o aperfeicoamento da instrumentacdo e a descoberta das aplicacdes dos
resultados em varios setores de producdo cientifica e industrial, impulsionaram a
evolucdo da instrumentacdo termo analitica (IONASHIRO, 2012). Dentre esses
procedimentos, destaca-se a Calorimetria Exploratéria ou de Varredura Diferencial
(DSC - Differential Scanning Calorimetry) que quantifica a diferenga da variagdo de
energia entre uma amostra e um material de referéncia em funcédo da temperatura ou
tempo, durante o processo de aquecimento ou resfriamento a que se submetem essas
duas amostras simultaneamente (SKOOG, et al., 2006). Como descreve lonashiro
(2012), esse procedimento possibilita o estudo dos efeitos do calor associado a
alteracdes fisicas ou quimicas da amostra, como transicbes de fase ou reacfes de
desidratacéo, dissociacdo, decomposicao, oxidacdo-reducédo, mudancas de estruturas
moleculares cristalinas, entre outras.

Atualmente, as mudancas de estruturas moleculares cristalinas sdo fonte de
grande pesquisa na area de armazenamento de alimentos, sendo o conhecimento da
transicao vitrea de extrema importancia para a manutencdo da qualidade de sistemas
alimenticios por implicar em maior estabilidade estrutural (SAHIN; SUMNU, 2006). A
temperatura de transicdo vitrea é definida como o inicio da modificacdo da estrutura
molecular de um composto passando de um estado cristalino organizado para um
estado amorfo, onde as moléculas perdem seu arranjo organizacional e passam para
uma estrutura aleatéria (BAIER-SHENCK, 2005). Atualmente, o método mais
empregado para determinacdo dessa transicdo em sistemas alimentares € o DSC.
Entretanto, conforme relata IONASHIRO (2012), a forma das curvas no DSC pode
ser modificada pela acdo de fatores como razdo de aquecimento do forno, natureza do
suporte de amostras profundidade do raio do orificio do suporte (cadinho) no qual é
colocada a amostra, localizacdo, natureza e dimensdes dos termopares diferenciais,
natureza da substancia inerte, utilizada como referéncia, compactacdo da amostra

de referéncia nos orificios do bloco de suporte, efeito de colocacdo de tampa sobre o
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orificio da amostra e influéncia da atmosfera do forno. Com isso, as andlises para
determinacdo da temperatura de transi¢do vitrea via DSC sao de dificil repetitividade,
com inumeros fatores externos e internos influenciando nos resultados e induzindo ao
interesse a estudos de métodos alternativos. Considerando ainda as especificidades
dos equipamentos analiticos de DSC, trata-se de uma técnica de alto custo e
complexidade. Enfrentando essa problematica, SILVA (2012) evidenciou a possiblidade
de identificacédo de faixas de transicao vitrea utilizando médulo termoelétrico.

Um modulo termoelétrico, também conhecido como mddulo Peltier, é fisicamente
composto por pares termoelétricos alinhados eletricamente, suportados entre duas
placas ceramicas (isolantes elétricas e condutoras térmicas). Esse insumo age como
uma bomba de calor promovendo o fluxo térmico entre suas faces opostas, a medida
gue uma corrente elétrica percorre os pares dotados com cargas opostas. O efeito
Peltier ocorre em funcdo da proporcionalidade entre o fluxo de calor e a corrente
inserida no par termoelétrico que acarretara no diferencial de temperatura nos lados
opostos da placa. Sendo um aparato de respostas térmicas frente a estimulos
energéticos evidencia-se como potencialmente habil a estudos térmicos (SILVA, 2012).

Neste contexto, propds-se a avaliagdo da transicdo vitrea em géneros
alimenticios em condi¢des pouco adversas de temperaturas (inferiores a ambiente até -
15 °C). Considerou-se assim como material de estudo a polpa de goiaba acrescentada
de sacarose e liofilizada. CONCEICAO (2009) obteve para polpa de goiaba com 10%
de sacarose liofilizada, faixa de transicdo vitrea (Tg) mensurada em valores entre -
10,75° C e 6,83° C. O presente trabalho investigou o uso de um sistema termoelétrico
para ensaios térmicos em polpa de goiaba com concentracdes de sacarose de 0%, 5%,
10% e 20% (p/p), obtendo termogramas com alteracfes térmicas entre as diferentes
concentracdes. Espera-se conseguir uma nova metodologia analitica mais simples, de

menor custo e melhor repetitividade para avalicdes térmicas de alimentos.
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2.1 ANALISES TERMICAS

Uma analise térmica pode ser genericamente compreendida como uma técnica

experimental analitica que investiga o comportamento de resposta deuma amostra

frente a estimulos térmicos sofridos. HATEKEYAMA E QUINN (1999) listam técnicas

convencionais de analises térmicas como: a Analise Térmica Diferencial (DTA —

Differential Thermal Aanalysis), a Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC -

Differential Scanning Calorimetry), Termogravimetria (TG - Thermogravimetry), Analise

Termomecanica (TMA — Thermomechanical Analysis) e a Analise Mecéanica Dinamica

(DMA - Dynamic Mechanical Analysis), relacionando suas curvas de respostas térmicas

caracteristicas, que podem ser apreciadas na Figura 1.

T

T

al 8
DTA E N DSC 3¢
Andlise Térmica Diferencial ~ Calorimetria Diferencial de Varredura I
" r S r
—

[
DMA = | DTA 3 TG. . B
Andlise Mecanica Diferencial W __/'\,,\ W | Andlise Termomecanica Dilatometrica = Termogravimetria £
he)

Figura 1: Curvas representativas de Andlises Térmicas. Adaptado de Hatekeyama e Quinn (1999).

Uma analise térmica especifica ira diferir quanto a metodologia de medida da
propriedade ou caracteristica que se altera durante o ensaio conduzido por estimulos

térmicos controlados, conforme exemplificado no Quadro 1.



14

Quadro 1. Principais propriedades termofisicas de materiais e métodos analiticos térmicos propostos.
Fonte: Adaptado de TARASOV (2012).

Propriedade/Caracteristica Expressao Matematica | Unidade Método
Condutividade Térmica = . W/(m*K) | LFA (Laser Flash Analyses)
AT)=aC,(T)p(T)
Expansao Térmica Linear e=1/r*(dr/dT) %K DIL (Dilatometry)
Entalpia dedtzm.Cp. (dT/dt) J/g DSC (Differential Scanning
Calorimetry)
Massa/ composicéo/ Conversao a=(mﬂ-m,_)_.fmﬂ % TG (Termogravimetry)
Sendo: & — Condutiviade Térmica ., J/(cm*s*K)

C, —Capacidade Térmica. J/(g*K)
p— Densidade, g/(cm?)

Q — Calor do processo (reagdo)

. — Grau de conversio

a = —— a-Difusividade Térmica, cm?/s

A forma de incitacdo de temperatura na amostra pode ser promovida e medida
ainda comparativamente a uma amostra de referéncia (como no DSC e DTA) ou
exclusivamente por mudanca da propriedade da amostra ao longo da analise térmica
(TG). A Figura 2 compara as diferentes metodologias classicas, com suas curvas

caracteristicas e excitacdo da amostra nos diferentes suportes (TARASOV, 2012).

DSC-TG

— DSC - (Differential Scanning Calorimetry): @
Voltage to keep AT =T-Tg=0vs. T []

RDTA (Reverse Differential Thermal Analysis) TG

dt/dT vs. T
/ iCO?;e(‘}:éi’]mTA — (Thermal analysis ) @ ‘
i Tsvs. t DTA-TG
| TG — (Thermogravimetric analysis)
Amvs. T L@E
DTA - (Differential Thermal Analysis) e
AT =Ts-Tpvs. T Calvet-DSC

DDTA - (Derivative DTA) '
dAT/dtvs. T 9

Figura 2: Curvas representativas de Andlises Térmicas. TARASOV (2012).
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Uma das técnicas mais amplamente empregada para avaliagdo térmica de
materiais € o DSC (Calorimetria Exploratoria ou de Varredura Diferencial), sendo
bastante similar ao DTA (Analise Térmica Diferencial). Em DTA, amostra e referéncia
sdo aquecidas de maneira idéntica, mantendo-se a mesma temperatura. Assim,
mudancas de fases ou outros processos térmicos que consequentemente causam
diferencas nas temperaturas entre elas sdo medidas. Quando se mede o fluxo de calor
tem-se um DSC. Em geral um DSC é utilizado para estudos diversos como mudancas
de fase, derretimento, transicdo vitrea, cristalizacdo, estabilidade de produto
(IONASHIRO, 2012).

2.1.1 ANALISE TERMICA POR CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA

Analises térmicas dos mais diversos compostos impulsionaram o conhecimento
sobre as alteracgOes fisicas sofridas por materiais ao longo da variacao da temperatura.
Dentre esses procedimentos, destaca-se a Calorimetria Diferencial por Varredura (DSC
- Differential Scanning Calorimetry) (SKOOG, et al., 2006). A DSC é compreendida
como uma técnica de analise fisica que consiste no estudo do fluxo de calor emanado
por uma amostra. A habilidade para monitorar e identificar transicdes de fase de
compostos e analisar as caracteristicas de estados intermediarios que envolvem as
transicOes € uma das grandes aplicacfes da técnica (SPINK, C. H., 2008).

Basicamente, o funcionamento de um DSC baseia-se no seguinte procedimento:
em um forno aquecido eletricamente, um suporte com duas cavidades idénticas e
simétricas dotadas de termopares, onde sdo dispostas duas amostras, uma com
comportamento térmico conhecido e uma a ser estudada, sdo aquecidas linearmente
em funcdo do tempo. O aquecimento se da por meio de um incremento de corrente
elétrica a resisténcia de aquecimento. Os termopares registram as alteragbes
energéticas sofridas pelas amostras e apresentam os dados na forma de uma linha
continua chamada de termograma (IONASHIRO, 2012).

As temperaturas onde ocorrem essas transicoes de fase de segunda ordem,
como o caso da transicao vitrea (Tg), sdo observadas nos termogramas gerados pelo
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DSC como uma leve descontinuidade na linha de base, como pode ser observado na
Figura 3.

Initial Tg of a nonannealed solution

Tg

Annealing temperature

——  MOT4 Lv3H TWVINH3IHL1OAdNS

ki Y .
TEMPERATURE —_—

Figura 3: Exemplos de temperatura de transicao vitrea (tg) de amostras desconhecidas. Fonte: (ROOS,
2010).

A observacdo da descontinuidade na linha de base do termograma fornecida
pelo DSC é clara em materiais vitreos ceramicos e poliméricos, porem de dificil
constatacdo em amostras com presenca elevada de agentes plastificantes, como a
agua (ANDERSEN et al., 2000). Tornando o método bastante impreciso e de dificil

repetibilidade para andlises de transi¢des vitreas em alimentos.

2.1.2 TRANSICAO VITREA EM ALIMENTOS

A grande totalidade das matrizes alimentares existe em um estado de néo-
equilibrio amorfo, que pode ser definido como uma desorganiza¢do no arranjo espacial
das moléculas, sendo o0 oposto ao estado cristalino, que se caracteriza pelo alto grau de
ordem no arranjo da estrutura molecular (ROOS, 2010). A teoria de formacdo de
compostos metaestaveis de altissima viscosidade (estado vitreo), antes restrita aos

estudos de polimeros na ciéncia de materiais, tem sido extensivamente aplicada a
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alimentos na busca de maiores estabilidades. O estado vitreo, fase de baixa energia
livre, restringe a difusdo molecular, aumentando o tempo de vida util da matéria por
aumento da estabilidade estrutural nessas condicbes. Com isso, a transicdo vitrea é
assunto de interesse na industria de alimentos tornando necessario o reconhecimento
do ponto dessa ocorréncia. Entretanto, como relata Roos (2010), essa mudanca de fase
caracteristica de materiais amorfos (transicdo vitrea) consiste em uma transi¢do de fase
de segunda ordem de um estado solido-vitreo para um estado semiliquido gomoso,

como pode ser observado a seguir (Figura 4).
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- - - -
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Figura 4: llustracdo dos possiveis arranjos moleculares nos mais distintos estados termodinamicos
Fonte: Roos, 2010.

Termodinamicamente, a transi¢cao vitrea pode ser definida como uma pseudo-
transicdo de fase de segunda ordem, pois apresenta caracteristicas tipicas desse tipo
de transicdo, porém, ndo pode ser classificada como uma transicdo termodinamica
verdadeira por ser afetada pela cinética de formacdo da forma vitrea, como as
velocidades de aquecimento ou resfriamento (BAIER-SHENCK, 2005). Por conseguinte,
essa ocorréncia vitrea € uma alteracdo estrutural importante, mas de dificil deteccao

com precisdo. Seu estudo pode ser facilitado trabalhando-se em temperaturas de
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armazenamento refrigerado mas ndo muito inferiores as temperaturas tipicas

empregadas em estocagem de congelados (-18 °C).

2.1.3 POLPA DE GOIABA PARA ANALISE DE TRANSICAO VITREA

A goiaba (Psidium guajava L) € uma fruta originada nas Américas e difundida
para todo o mundo. E matéria prima para diversos produtos processados e seu
comércio € largamente difundido no Brasil, que é o terceiro maior produtor mundial do
fruto (AZZOLINI et al.,2005). O fruto é do tipo baga, apresentando formato
predominantemente ovulado, e coloracdo varidvel conforme seu estagio de maturacao.
E classificada como fruto rico em pectina e acidez média (ZAMBAO & BELINTANI
NETO, 1998). A producdo de polpa a partir de goiabas € uma atividade agroindustrial
importante, pois agrega valor ao produto e minimiza as perdas que podem ocorrer na
comercializacao do fruto sem adicdo de sacarose. A procura do consumidor por polpas
de frutas apresentou um aumento consideravel nos ultimos anos devido a alta vida de
prateleira do produto e a possibilidade de servir como insumo para industrias durante o
ano todo (HAMINIUK, 2007).

Conceicdo (2009) estudou o efeito da atividade de agua e das adi¢cdes de
sacarose e/ou pectina sobre a temperatura de transicdo vitrea de polpa de goiaba
liofilizada, verificando que o produto com substituicdo de 10% em sacarose apresentou
temperaturas de Tg; = -10,75°C, Tgm = -0,11°C e Tg;= 11,56°C para faixa de transicao
vitrea (inicial, média e final, respectivamente) evidenciando a modificacdo nos valores
da faixa de transi¢do vitrea com a inser¢cdo do agucar quando comparado ao produto
sem a sacarose que apresentou transicao vitrea encontrados para 0s mesmos valores
Tgi = -12,09°C, Tgm = -5,81°C e Tg; = 6,83°C. O estudo apontou esse produto como
adequado ao estudo de andlises de transicdo vitrea com diferentes niveis de

substituicdo de sacarose.

2.1.4 LIOFILIZACAO
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A liofilizagdo é caraterizada pelo processo de secagem de materiais em que a
agua € eliminada por sublimacao, para isso o alimento é previamente congelado e o
processo se da a temperatura baixa e sob acdo de vacuo, fazendo com gque a agua
presente na amostra sublime, promovendo a secagem da amostra (NETO, 2008).

O processo que ocorre reduzindo-se a pressdo em condi¢do de vacuo, e por ndo
expor a amostra a temperaturas elevadas gera produtos com alto valor nutricional pois
nao acarreta na perda de nutrientes devido a acdo do calor o que torna o processo de
alto interesse em alimentos. (CELESTINO, 2010).

2.2 MODULO TERMOELETRICO

Um modulo termoelétrico tem seu funcionamento comparado ao de um termopar
padrdo usado para medida de temperatura: os termopares sao feitos pela conexao de
dois fios de metais diferentes (geralmente cobre/constantan) de maneira que duas
juncbes sejam formadas; uma juncdo € mantida a uma temperatura de referéncia,
enguanto a outra é colocada no objeto a ser medido. Um termopar € usado quando o
circuito esta aberto em algum ponto e a voltagem gerada é medida. Revertendo isto,
considera-se um par de juncdes fixas, onde energia elétrica € aplicada acarretando que
uma juncéo torne-se fria e outra quente. O calor absorvido na juncéo fria é enviado para
a juncao quente em uma taxa proporcional a corrente que passa através do circuito e o
namero de pares. Os pares em um médulo sdo formados por materiais semicondutores
dopados de cargas elétricas e com auséncia, que sao conectados eletricamente em
série e termicamente em paralelo. Médulos estédo disponiveis em uma grande variedade
de tamanhos, formas, correntes de operacdo, voltagem de operacdo e faixas de
capacidades térmicas. A Figura 5 apresenta um modulo termoelétrico tipico com seu
pares termoelétricos entre as placas de ceramica que servem para retirada e dissipacao
do calor (SILVA, 2012)
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Cerdmica
(material substrato)

~ semicondutor
tipo-n

Condutores .
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Figura 5: Disposic¢ao interna dos elementos em placa termoelétrica tipica.

A especificidade de médulos termoelétricos de possibilitarem transferéncia de
calor com altissima precisdo e controle de temperatura, instiga seu uso em aparelhos
cientificos de analises térmicas. O principio Peltier estabelece que a corrente elétrica
aplicada ao modulo termoelétrico € proporcional a taxa de transferéncia de calor e ndo
a temperatura, colocando em questdo a metodologia invariavelmente utilizada de uso
da corrente para definicdo da temperatura (SILVA,2012)

A ceramica usada € um bom isolante dielétrico, tem resisténcia mecanica,
expansao térmica compativel com os conectores de cobre entre as pecas do material
termoelétrico e uma boa condutividade térmica.

O fluxo de calor (calor ativamente bombeado através do médulo termoelétrico) é
proporcional a grandeza de corrente elétrica aplicada. Variando a corrente de entrada a
partir de zero até um maximo € possivel ajustar e controlar o fluxo de calor e a
temperatura. Assim, as pastilhas termoelétricas séo caracterizadas pelos parametros:

e I’ - Medida em ampéres [A] € a corrente que produz a maxima diferenca de
temperatura entre as junc¢des, ou seja, quando a poténcia de resfriamento é
zero (Qrio = 0, logo, ndo héa carga térmica no lado frio). Nao € o maximo valor de
corrente, mas sim o valor de corrente correspondente para dar ATax;

e ATnax - Diferenca de temperatura maxima na juncao, em Kelvin [K], através do

modulo em uma corrente sem carga térmica (I’). Para um médulo comercial
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tipico de simples estagio ATnax varia entre 67 a 70 K com a juncdo quente a
300K (27°C);

e Qrio_max - Poténcia, em Watts [W], de resfriamento correspondente a uma
diferenga de temperatura através do modulo de AT=0;

e Vnax - a tensdo do circuito elétrico, em Volts [V], para corrente sem carga

térmica (Qip=0).

Como relata ARANTES (2013), o efeito Peltier € um fenbmeno termoelétrico que
produz uma diferenca de temperatura quando se aplica uma tensdo em um circuito
elétrico fechado. A corrente gerada passa por um componente formado por materiais
condutores ou semicondutores, onde dependendo do sentido de passagem da corrente
elétrica, uma das partes do material absorve o calor e a outra o libera. A Figura 6 ilustra
um sistema tipico montado para promover o fluxo térmico em uma amostra. Segundo
VAN WYLEN et al (2003), uma pastilha termoelétrica pode ser utilizada como um
refrigerador termoelétrico no qual é possivel utilizar diretamente a energia elétrica para
promover a refrigeracdo, evitando os custos com o compressor, condensador,
evaporador e tubulagbes, que sao componentes necessarios em um refrigerador

comum que funciona por compresséo de vapor.

Ohbjeto sendo congelado

Ceramica —= Condutores
semicondutor tipo-n — —semicondutores tipo-p
~——Cargas

Drissipador de Calor

Fonte de alimentacdio (DC)
—-a— | + | -
ot

Figura 6: Fluxo de calor com os portadores de carga em um dispositivo termoeléctrico.

Segundo as leis da termodinamica, o sentido de um fluxo de calor é da parte

aguecida para a parte fria, obedecendo a um gradiente de temperatura. Em moddulos
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termoelétricos, a passagem de corrente pelos semicondutores da placa Peltier gera a
absorcao de calor de uma das faces da placa e a liberacdo desse calor retirado pela
outra face da placa, tornando a placa uma bomba de calor (FERROTEC, 2015).
Invertendo-se o sentido da corrente, inverte-se a direcdo do fluxo de calor fazendo com

que a superficie antes resfriada passe a ser aquecida e vice-versa.

IOFFE (1960) deduziu por balanco térmico para médulo termoelétrico que o calor

absorvido pelo lado frio (Qy) sera:

Q= «.1.Tr— 0,5.1>.R—K.(Tqy — Tf)

Onde:

Q¢ taxa de calor bombeado no lado frio [W];

a- coeficiente total Seebeck do termoelemento [V/K];
| - corrente aplicada ao modulo [A];

R- resisténcia do termoelemento [Q];

K- condutancia térmica do termoelemento [W/ °C];
T; - temperatura do lado frio [K];

T, - temperatura do lado quente [K];

Qrotal - Carga térmica externa total, incluindo perdas térmicas [W]

Ainda, a poténcia elétrica (Eqsrica) CONSuMida pelo moédulo é expressa como:

Eelétrica =I*.R+ «. (Tq — Tf) A

Para uma placa Peltier especifica, pode-se considerar como constantes ao longo
da variagdo das temperaturas a resisténcia, o coeficiente total Seebeck e a condutancia
para os termoelementos. Com isso, tem-se que a taxa de calor bombeada através da
area de secdo transversal do moédulo sera proporcional a variagdo da temperatura
através do modulo e da corrente. Se a variagcdo da temperatura for constante
(acréscimo do lado quente proporcional a diminuicdo do lado quente), tem-se o fluxo de
calor como funcéo da corrente e, consequentemente, a poténcia elétrica determinando

o fluxo de calor.
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2.3 INSTRUMENTACAO E CONTROLE DE PROCESSOS EM ANALISES TERMICAS

Conforme ja mencionado, os resultados das analises térmicas usuais como 0

DSC, sofrem influéncia de varios fatores (Figura 7).
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Figura 7: Principais fatores que influenciam os resultados da Calorimetria Diferencial por Varredura.

Assim, a execucdo de um ensaio com diferentes estimulos térmicos deve ser
precedida pela instrumentacéo do sistema com sensores e registradores das variaveis e
condicbes do processo. E desejavel ainda que haja um controle dos estimulos e
registro das respostas com intervalos de tempo minimos possiveis. Tal acdo so é
possivel com equipamentos eletrénicos para aquisicdo, registro e monitoramento dos

dados e interface gréfica para manipulagéo virtual e acompanhamento em tempo real.

2.3.1 EQUIPAMENTOS PARA AQUISICAO DE DADOS

O equipamento de aquisicdo de dados HP 3852A (Figura 8), dentre outras
diversas funcgbes, pode ser empregado para medir parametros fisicos de diversos tipos
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de materiais. O equipamento dispbe de oito slots para ligacbes de modulos com

funcBes especificas programadas em cada mddulo, tornando o equipamento preciso,

veloz e com grande variedade de aplicacdes.

O equipamento de aquisicdo de dados HP3852A opera recebendo dados e os
armazenando, podendo desempenhar fungbes programadas diretamente no
equipamento. Essa aquisicdo de dados possui protocolo de comunicacdo GPIB
(General Pourpose Interface Bus), caracterizado uma excelente taxa de fluxo de
informagdes em paralelo e conexéo estrela entre o equipamento e outros dispositivos,

favorecendo a agilidade de até 100.000 leituras por segundo, com precisédo de 0,008 %.

2.3.2 COMUNICACAO GPIB

Devido ao grande numero de diferentes instrumentos de diversos fabricantes, a
comunicacdo entre varios equipamentos se torna dificultosa devido aos protocolos de
comunicacdo distintos entre cada equipamento e fabricante, e o problema se agrava
guando se conecta tais instrumentos a um computador. Procurando solucionar o
problema a companhia Hewlett-Packard® desenvolveu o protocolo de comunicacao
General Pourpose Interface Bus (GPIB), mostrado na Figura 9, dando inicio a

padronizacdo de protocolos de comunicacdo entre equipamentos distintos
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(GRIMBERG, 1990). De cabeamento robusto, o GPIB caracteriza-se principalmente

pelo baixo nivel de ruidos e alta capacidade de transmisséo paralela de dados.

Figura 9: Cabo de conex&@o GPIB utilizado no mddulo termoelétrico.

2.3.2 FONTE DE POTENCIA

Uma fonte de poténcia é um dispositivo eletrénico que fornece energia elétrica a
um consumidor elétrico. A funcdo basica de uma fonte de poténcia é padronizar uma
forma de energia elétrica recebida diretamente da concessionaria em outra energia
elétrica necessaria para funcionamento de um equipamento. Existem fontes que
convertem a tensd@o e/ou corrente de entrada em tensdo e/ou corrente de saida fixas
como as presentes em notebooks ou outros dispositivos eletrdnicos mas existem outras
que podem ser sintonizadas para fornecimento de correntes e ou tensdes continuas ou
variaveis em diferentes magnitudes. Genericamente uma fonte de poténcia recebe uma
poténcia de entrada (corrente e tensdo) e padronizard sua saida (corrente e tensao)
possibilitando que o sistema eletrénico alimentado receba o sinal elétrico compativel e
necessario ao seu funcionamento.

A fonte de potencia HP6642A (Figura 10) € um equipamento programavel,
versatil que oferece preciséo e velocidade para testes. E completamente programavel e
possui saida GPIB, o que facilita a opera¢cao do equipamento em conFiguracao estrela.
Esse equipamento possui comunicacdo GPIB, o que garante um grande fluxo de
informacdo em pouco tempo entre o equipamento e demais periféricos, como

equipamentos de aquisicao de dados e computadores. Tal dispositivo permite ainda o
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aumento progressivo de corrente ou tensdo por meio de programas computacionais,
com precisdo elevada, o que fornece um leque grande e aplicacdo do equipamento,

COMO 0 USO em ensaios cientificos.
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Figura 10: Fonte de Poténcia HP6642A.

2.3.3 APLICATIVOS PARA AQUISICAO DE DADOS E CONTROLE DE PROCESSOS

O MATLAB® é uma linguagem de computacéo técnica com recursos avancados
para aquisicdo, registro, operacdes e controle em processos eletronicos. Trata-se de
um software altamente verséatii para o procedimento de célculos matematicos,
simulacBes e modelagens, processamento e plotagem de gréficos e desenvolvimento
de algoritmos (GILAT, 2008).

Uma importante ferramenta para simulacdo e modelagem integrada ao MATLAB
€ 0 SIMULINK. O Simulink é composto por um grande numero de bibliotecas, com
blocos que simbolizam um elemento de um sistema dinAmico, com dados de entrada e
saida cujo comportamento € simulado a partir da integracdo numeérica dos dados ao
longo do tempo, a qual € executada por um conjunto de equacdes diferenciais
ordinarias (BRITO, 2006).



27

3. OBJETIVO GERAL E METAS

3.1. OBJETIVO GERAL

Estabelecer o uso de placa termoelétrica como uma metodologia alternativa ao

DSC para analise de transi¢éo vitrea.

3.2. METAS

e Recuperar e adaptar um sistema termoelétrico para analises térmicas nas
condi¢cdes dos ensaios planejados;

e Preparar e liofilizar de amostras de polpa de goiaba com niveis de introducao
de sacarose de 0, 5, 10 e 20% ;

e Implementar rotina de envio e aquisicdo dos dados, via Matlab, no sistema
termoelétrico para analises térmicas de transicao vitrea,

e Estabelecer instrumentacdo do processo no médulo termoelétrico;

e Determinar as faixas de ocorréncia da transicdo vitrea nas diferentes amostras
de polpa de goiaba por DSC e modulo termoelétrico;

e Analisar os resultados obtidos das analises em moédulo DSC e modulo
termoelétrico;

o Estabelecer correlacdo entre as metodologias propostas para a determinacao

da transigdo vitrea de sistemas alimenticios;
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4. METODOS E PROCEDIMENTOS

4.1 RECUPERACAO E ADAPTACAO DE SISTEMA TERMELETRICO

O processo de revitalizacgdo do modulo termoelétrico consistiu na troca da
superficie de suporte da placa de Peltier, ja aderida ao dissipador de calor por fita
térmica adesiva de alta condutividade. Tal suporte foi introduzido em ambiente
climatizado com imersdo do dissipador em banho com convecc¢éo forcada de agua. O

suporte, em acrilico, € mostrado no seu estado avariado na Figura 11.

Figura 11: Suporte da placa de peltier com dissipador de calor antes da restauracao.

Para essa conveccdo forcada de agua, utilizou-se o banho termostatico
MULTITEMP Il (Pharmacia Biotec) para garantir temperatura em 5,0 + 0,2 °C. Foram
também recuperados os termopares (Tipo T), fixados nas extremidades superiores nas

arestas da placa a 0,5 cm das laterais, conforme mostra Figura 12.
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Figura 12: Recuperacao e fixacdo dos termopares na superficie da placa.

O ambiente do suporte da amostra, com isso, manteve sua temperatura
controlada uma vez que todo o sistema foi protegido por fechamento da manta térmica.
As temperaturas do banho e do ambiente interno onde se encontrava a placa e amostra

foram medidas e registradas ao longo do tempo.

4.2 PREPARO DAS AMOSTRAS

As goiabas foram selecionadas visando o estadio de maturacdo, que sejam
sadias e de coloracdo da casca verde-clara a amarelada. Apos a selecdo as frutas
passaram por tratamento higiénico com solucéo de hipoclorito de sédio 0,1 ppm, sendo
depois inseridas inteiras e com casca em processador TR0O15 ( Vithory, BR), para
obtencéo da polpa.

Foram preparadas, em triplicata, aproximadamente 500 mL de cada uma das
quatro diferentes amostras: uma contendo exclusivamente a polpa de goiaba e trés
outras contendo sacarose nas proporc¢des de 5%, 10% e 20% em peso.

ApOs o0 processamento, as polpas foram espalhadas em placas de petri,
seguindo ao congelamento por periodo de 24 horas em congelador marca
Continental®. Congeladas, as amostram foram liofilizadas em equipamento modelo L-
101, (Liotop, BR). O material resultante foi revestidos com filme plastico e papel

aluminio para posterior analises.
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4.3. ANALISE DE SOLIDOS TOTAIS

A analise de sdlidos totais das amostras foi realizada por refratometria utilizando

o aparelho Biobrix® ( SPlabor, BR ) com resultados expressos em °Brix.

4.4. ANALISES TERMICAS EM MODULO TERMOELETRICO

Uma aliquota suficiente para cobrir toda a superficie da placa foi colocada
diretamente sobre a placa, isolando-se laterais e superficies da amostra. A manta
isolante utilizada foi da marca Armaflex® modelo Armacell, com condutividade térmica

ki= 2,9 x 10°W/m K e espessura x; = 3 x 10 m, totalizando uma area externa de A; =

160,0 x 102 m. Q

Isolante térmico

/

it

Figura 13: Disposi¢@o da amostra sobre a placa e posicionamento do isolante térmico.

A poténcia elétrica a ser utilizada através dos terminais da na placa, foi definida a
partir do célculo de calor necessario para que a amostra atingisse a temperatura de -
20°C. Primeiramente, as perdas de calor através das paredes do isolante (Q;) foram
estimadas pela equacéo:

Qi = (AT;. AD/(xi ki)
Onde:
Q; = Calor conduzido através do material a ser congelado [W];
AT, = diferenca de temperatura entre o lado externo e interno do isolante = 44°C,;
ki = condutividade térmica do isolante = 2,9 x 102 W/m K;

A = area da superficie externa do isolante = 160 x 10 m m?;
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x; = espessura do isolante = 3,0 x 107 m;
Q;=07W

Calor decorrente da refrigeracéo da amostra:
O calor a ser retirado da amostra foi estimado pela equacéo:

Qamostra =M . [Cp_ReSf (T;=T)+ L+ b cong .(T - Tf)]

Onde:
m = massa aproximada de amostra a ser refrigerada = 5 [qg];

Cp_pess = calor especifico da amostra resfriada = 0,99 cal/g°C = 4,18 J/ kg K;

Cp_cong = calor especifico da amostra congelada = 0,50 cal/g°C = 2,09 J/ kg K;

T; = temperatura inicial da amostra a ser resfriada = 25°C;
T = temperatura de congelamento = -2,0°C;
T: = temperatura final da amostra congelada = -20°C;
L = calor latente de congelamento da amostra = 80 cal/g = 334,9 J/g.
Obteve-se assim:
Qamostra = 69,3 W

A carga térmica total calculada:
Qrotar = Qi + Qamostra =70 W

A partir das condi¢cdes operacionais estabelecidas para efeitos de projeto e do
valor necesséario de poténcia do mddulo, considerou-se o modulo termoelétrico
comercial da marca TE Technology, modelo TE-127-1.4-1.15, com caracteristicas

fisicas e operacionais apresentadas nas Figuras 14 e 15, adequado ao uso proposto.

——— | PO mix 76 W
< N L =79A
7 v V=157V
-—‘:—- ' *"’// // 4 o o _A=0
o] - AT i = 69 °C (T, =27°C)
A=40 mm
pr— B =40 mm
e Ly H=33mm

Figura 14: Especificagdes do modulo termoelétrico TE-127-1.4- 1.15 (TE TECHNOLOGY, 2015).
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Figura 15: Caracteristicas operacionais do médulo TE-127-1.4-1.15 (TE TECHNOLOGY, 2015).

Utilizou-se fonte de poténcia

remotamente controlada via protocolo de

comunicacdo GPIB (General Purpose Interface Bus), com possibilidade de imposi¢cdes

de corrente com sensibilidade minima de 0,001 A. A fonte de poténcia e a aquisi¢ao de

dados foram interconectadas ao microcomputador utilizando protocolo de comunicacao

GPIB por esse permitir simultaneidade, rapidez e seguranga tanto no recebimento como

envio de dados. A Figura 16 mostra a configuracdo dos equipamentos no sistema.
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Figura 16: Disposicao fisica do sistema de refrigeracdo termoelétrica montado.

O gerenciamento do sistema foi possibilitado pela implementacdo de interface
grafica, utilizando o MatLab® da MathWorks. As informacdes foram fornecidas em
tempo real e permitiram monitoramento e interferéncia tanto remota como local.

Considerando que o calor absorvido, na juncao fria, € enviado para a juncéo
guente a uma taxa proporcional a corrente que passa pelo circuito, conforme afirmacao
da teoria proposta ao efeito Peltier, a poténcia fornecida para queda de temperatura da
placa foi definida por incrementos de poténcia até verificacdo de condi¢cdes de regime

permanente de temperatura da amostra.

O sistema foi e aguardando-se estabilizacao da temperatura do sistema. Aplicou-
se um aumento progressivo de insercéo de corrente até a voltagem de 7V, promovendo
o resfriamento da amostra. Posteriormente ao atingir o ponto de 7V, aplicou-se um
decrescimento na inser¢cdo de tensdo até que a mesma decresca de 7V para Ov. A
temperatura da amostra foi monitorada em quatro pontos, sendo um no centro da
amostra (Ta) e o0s outros trés nas extremidades da placa (P,P1,P2):. esse
monitoramento objetivou a deteccdo da alteracdo energética decorrente da transicao

vitrea. Um sistema de aquisicdo de dados registrou as entradas de tenséo e corrente da
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placa possibilitando o calculo da Poténcia de entrada e a correlagdo posterior com o
fluxo de calor.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 RECUPERACAO E ADAPTACAO DE SISTEMA TERMELETRICO

A revitalizagdo da placa constituiu-se na troca do suporte da placa de peltier e
dos parafusos de sustentacdo, além da recuperacdo dos contatos e soldas dos
sensores de temperatura. A Figura 17 mostra o resultado final da recuperagcdo do

suporte.

Figura 17: Suporte da placa de Peltier com sensores ap0s a restauracéo.

Verificou-se ainda o correto funcionamento dos demais componentes do modulo,

como a aquisi¢do de dados, a fonte de poténcia e o banho termostatico.

5.2 IMPLEMENTAGCAO DE ROTINA DE AQUISICAO DE ENVIO DE DADOS
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Inicialmente aguardou-se estabilizacdo das temperaturas do sistema apos a
colocagdo da amostra sobre a placa. O monitoramento da estabilidade foi feito
acompanhando-se as temperaturas aproximadamente iguais nos diferentes pontos
monitorados na placa (Figura 18). A implementacdo da rotina de leitura das
temperaturas (superficie da placa, banho e ambiente) foi feita considerando o envio das
instrucdes aos equipamentos do sistema. Por meio da ferramenta SIMULINK® (do
software MATLAB® e implementou-se um algoritmo de envio de comandos ao
equipamento de aquisicdo de dados, que posteriormente repassava 0s comandos aos
demais periféricos, implicando ainda no registro dos resultados obtidos. A interface de
comunicacado criada para operar 0 modulo estd mostrada na Figura 19. Através desse
supervisorio, foram inseridos os comandos de insercdo de poténcia para a placa e

rotinas de leitura, exposicdo em tela e registro das temperaturas do sistema.

%Med’eTempsl” =HECH X
File Edit View Display Diagram Simulation Analysis Code Tools Help
-8 WH-BEOP = @ w D @ -
MedeTemps1
® |[*a MedeTermpsl -
@)
Ed
—=
Query Query Query
TE03 P2 TE05 P1 1805 Centoamcr#| Centro
Query [ | —
|nstrurnent \—“ | v | |
nstrument
n T3 P Buery
|I'|5TI'IJI'I'IEI'ITI:
To05_banhao Tk
Queny
InjtrumEnt‘[: -
4
TEOT_inter ior
»

Ready 100% oded5

Figura 18: Interface grafica do Simulink® (MATLAB®) para monitoramento das temperaturas até estado

estacionario, durante periodo sem envio de poténcia elétrica.
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Figura 19: Interface gréafica do Simulink® (MATLAB®) para monitoramento do médulo termoelétrico.

O analista entra com o comando da variagdo desejada de tensdo a ser
desempenhada pela fonte de poténcia, inicializando a rotina: o software por meio da
comunicacdo GPIB, envia o comando de poténcia para a fonte, que padroniza o sinal
nos terminais da placa. Os sensores de temperatura sofrem o diferencial de tensédo e
transmitem a milivoltagem para a aquisicdo de dados que converte o sinal e envia para
registro em matriz no Matlab®, que sera gravada na unidade central de processamento
possibilitando analises estatisticas e dos termogramas. Dependo do sentido da tensao
aplicada na placa, havera a promocéo de acréscimo ou decréscimo de temperatura na
amostra (sentido direto ou inverso da corrente). As temperaturas sdo mensuradas pelos

termopares dispostos na interface da placa termoelétrica com a amostra em posi¢coes



38

extremas e no centro, conforme j& mencionado. As leituras das temperaturas pelos
sensores sao feitas progressivamente, em intervalos de segundos.

A interface de comunicacao possibilitou a visualizacdo dos dados em formato de
matriz numérica (Figura 20). Foram feitas medidas triplicatas, selecionando-se média
das duas repeticobes de menores desvios para plotagem dos termogramas

caracteristicos. Inicialmente aguardou-se o equilibrio.

— .

— _ _ =

’ L —— Pa— Sty N e P et

g “ S - e - 2 M B2 2o wwind plonms for
40T S

Figura 20: Matriz de dados tipica obtida e registrada durante analises térmicas.

5.3 ANALISE DE SOLIDOS TOTAIS

Os resultados obtidos para analises de soélidos totais, expressos em °BRIX

encontram-se na Tabela 1 a seguir:

Tabela 1: Sdlidos soluveis totais (°Brix) das amostras de polpa de goiaba expressos em °Brix

Amostra °Brix

Sem adicao de sacarose 36,6
5% 43,5
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10% 47,5
20% 57,3

5.4 RESULTADOS DAS ANALISES TERMICAS NO MODULO TERMOELETRICO

As analises no modulo termoelétrico retornaram quatro medidas de temperatura
simultaneas durante o resfriamento das amostras, sendo uma medida de temperatura
do interior da amostra (CENTRO) e trés medidas de temperatura da interface
amostra/placa de peltier (P, P1 e P2). A temperatura do banho termostatico e do

ambiente foi monitorada, sendo mantida dentro do desvio de meio grau.

5.4.1 TERMOGRAMA PARA AMOSTRA SEM ADICAO DE SACAROSE

A amostra sem adicdo de sacarose submetida a analise no médulo apresentou
0S seguintes termogramas médios para cada medida de temperatura, apresentados nas

Figuras de 21 a 24 para os termopares P, P1, P2 e Centro.

—— TENSAOQ
— MEDIA,

INNAT

Temperatura £C)

- | | | | | |
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Leitura

Figura 21: Termograma médio do termopar P para amostra sem adicdo de sacarose.
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Figura 22: Termograma médio do termopar P1 para amostra sem adicdo de sacarose.
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Figura 23: Termograma médio para o termopar P2 para amostra sem adi¢cao de sacarose.
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Figura 24: Termograma do termopar inserido no centro da amostra para amostra sem adicdo de

sacarose.

Os termogramas, para amostra sem adicdo de acuUcar, registrados aos sensores
posicionados na extremidade da placa apresentam dois picos de temperatura: o
primeiro nas proximidades do 0°C e o segundo proximo a -2°C. O termopar da regido
central, entretanto, ndo apresenta descontinuidade digna de nota. Ainda foi possivel
observar que os picos sao evidentes apenas durante o ensaio com estimulo por rampa
crescente de tensao (diminui¢do da temperatura da placa).

Observa-se também, nitidamente, a presenca de ruidos ao longo dos
termogramas, eventualmente causados por oscilagbes de tensdo em decorréncia da

passagem de corrente pelos pares termelétricos do modulo.

5.4.2 AMOSTRA COM ADICAO DE 5% EM PESO DE SACAROSE

A amostra com adicdo de 5% em peso de sacarose submetida a anélise no
modulo apresentou 0s seguintes termogramas médios para cada medida de
temperatura em termopares distribuidos ao longo da placa de Peltier e da amostra,

apresentados nas Figuras de 25 a 28 expostas.
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Figura 25: Termograma obtido pelo termopar P de amostra com adi¢do de 5% em peso de sacarose.
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Figura 26: Termograma obtido pelo termopar P1 de amostra com adicédo de 5% de sacarose.
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Temperatura °C)

| | | | | |
200 400 600 800 1000 1200 1400
Leitura

Figura 27: Termograma obtido pelo termopar P2 de amostra com adicdo de 5% em peso de sacarose.
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Figura 28: Termograma obtido pelo termopar inserido no centro da amostra com adicdo de 5% em peso
de sacarose.

Para amostras com 5% de adicdo de sacarose, mais uma vez visualizaram-se
dois picos de descontinuidade na faixa de temperatura entre 0 e -2°C
aproximadamente. Também para esta série 0 termopar na posi¢do central ndo obteve

descontinuidade.



44

5.4.3 AMOSTRA COM ADICAO DE 10% EM PESO DE SACAROSE

A amostra com adi¢cdo de 10% em peso de sacarose submetida a analise no
modulo apresentou 0s seguintes termogramas meédios para cada medida de
temperatura em termopares distribuidos ao longo da placa de peltier e da amostra,
apresentados nas Figuras de 29 a 31.

—— MEDIA
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Temperatura °C)
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Figura 29: Termograma obtido pelo temopar P da amostra com adi¢do de 10% em peso de sacarose.
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Figura 30: Termograma obtido pelo termopar P1 de amostra com adicdo de 10% de sacarose.
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Figura 31: Termograma obtido pelo termopar P2 de amostra com adi¢cdo de 10% em peso de sacarose.
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Figura 32: Termograma obtido pelo termopar inserido no centro da amostra com adi¢gdo de 10% em peso

de sacarose.

A série de termogramas obtidos para a amostra de polpa de goiaba liofilizada
com 10% de sacarose mostrou picos menos caracteristicos, menores no caso dos
termopares P e P1. No termopar P2 houve evidencia de apenas um pico e no termopar

da posicao central também néo foi verificada a presenca de picos no termograma.
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5.4.4 AMOSTRA COM ADICAO DE 20% EM PESO DE SACAROSE

A amostra com adicdo de 20% em peso de sacarose submetida a analise no
modulo apresentou os termogramas médios para cada medida de temperatura em
termopares distribuidos ao longo da placa de Peltier e da amostra, apresentados nas
Figuras de 33 a 36.

Temperatura £C)

- | | | | | \
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Leitura

Figura 33: Termograma obtido pelo termopar P de amostra com adi¢éo ode 20% em peso de sacarose.
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| ] ] - | | |
200 400 600 800 1000 1200 1400
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Figura 34: Termograma obtido pelo termopar P1 de amostra com adicdo ode 20% em peso de sacarose.
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Figura 35: Termograma obtido pelo termopar P2 de amostra com adicdo ode 20% em peso de sacarose.
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Figura 36: Termograma obtido pelo termopar inserido no interior da amostra com adi¢cdo de 20% em
peso de sacarose

Também a série de termogramas obtidos para a amostra de polpa de goiaba
liofiizada com 20% de sacarose mostrou picos menos caracteristicos similares a

amostra com 10% em sacarose: menores no caso dos termopares P e P1. No termopar
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P2 houve evidencia de apenas um pico; e sem evidéncias, também no termopar da
posicéo central.

A comparacdo efetiva foi feita por comparacdo através da sobreposicdo dos
termogramas ampliando-se a visualizagcdo da regido de constatacdo dos picos
caracteristicos e identificacdo dos pontos instantaneos de medidas desses, conforme

descrito no proximo item.

5.4.5 SOBREPOSICAO DOS TERMOGRAMAS MEDIOS

As Figuras 37 a 39 destaca os picos com identificacdo das coordenadas
instantaneamente obtidas pelos sensores de temperatura e registrados no sistema.
Sequencialmente, mostram-se 0S termogramas para 0s sensores posicionados em P,
P1, P2 e Centro.

\
— MEDIA,,. |
— MEDIA,,
u — MEDIA

X: 308 X 325
¥:-0.02734 02507 _ MEDIAm
- X 350 T

Temperatura °C)
T

25

200 250 300 350 400 450 500
Leitura

Figura 37: Termogramas médios sobrepostos referentes ao termopar P dos tratamentos de adi¢do de
sacarose em diferentes niveis de adicao.

Para a posi¢cao P da amostra, o0 maior pico ocorreu a 0,2 £ 0,5°C, para a amostra

sem adicao de sacarose. O segundo pico em mais baixa temperatura ocorreu em -2,2 +
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0,5°C. Nao houve correlacdo entre o percentual de substituichio com sacarose e a
posicéao relativa dos picos de descontinuidade para este sensor de temperatura.

- 08827 —— MEDIA
— MEDIAg
—— MEDIA,, —

— MEDIA,,

X325
:0.4479

Temperatura °C)
ml

| | | | | |
200 250 300 350 400 450 500
Leitura

Figura 38: Termogramas médios sobrepostos referentes ao termopar P1 dos tratamentos de adi¢édo de
sacarose em diferentes niveis de adicao.

Para as médias das leituras feitas com o termopar P1 (Figura 38), o pico de
temperatura aconteceu em 1,0 + 0,5°C, para amostra com 20% de substituicdo da
polpa por sacarose. Para este sensor ainda, o mais baixo valor de ocorréncia da
descontinuidade térmica foi detectado a -1,1+ 0,5°C para a amostra sem adicao de
sacarose. Considerando que a adicdo de sacarose tende a aumentar o ponto de
transicéo de fase, este resultado contraria o esperado.

Em relacdo as medidas médias registradas pelo termopar P2 mostradas na
Figura 39, o maior valor foi verificado a 0,8 + 0,5°C para a amostras com 10% em
sacarose e a -1,4 + 0,5°C para amostras com 5% em sacarose. Embora este
comentario sugira uma tendéncia esperada de aumento da temperatura de transicédo
com aumento do percentual de acucar substituinte, esse fato ndo pode ser assegurado

tendo em vista 0 comportamento aleatério quando comparados 0s demais picos.
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Figura 39: Termogramas médios sobrepostos referentes ao termopar P2 dos tratamentos de adicédo de

sacarose em diferentes niveis de adicao.

Finalmente comparando os valores médios registrados pelos termopares para as
quatro diferentes amostras em niveis de substituicdo de 0, 5, 10 e 20% em sacarose,
ndo foram identificados de fato picos caracteristicos. A grande diferenca térmica
constatada no estado inicial estacionaria sugere que as massas das amostras diferiram

de maneira consideravel, influenciando significativamente o do fluxo de calor na placa.

—— MEDIAy r

— WMEDIA
o — MEDIA,,
— MEDIA,

Temperatura £C)

] | | - ] | |
200 400 600 800 1000 1200 1400
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Figura 40: Termogramas médios sobrepostos referentes ao termopar central dos tratamentos de adigdo

de sacarose em diferentes niveis de adi¢ao.
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5.4.6 INTERPRETACAO DOS RESULTADOS

Como esperado, os termogramas sobrepostos das diferentes composicoes
demostraram o0 mesmo comportamento para o termopar analisado, entretanto, a
temperatura alcancada para cada adicdo de sacarose se diferenciou de amostra para
amostra. Como relata lonashiro (2012) tal efeito pode ser explicado pelo efeito da
massa da amostra no termograma. A adicdo de amostras com mais massa ao
equipamento gera um diferente fluxo de calor, afetando no diferencial de temperatura.

Tal efeito pode ser observado na Figura 41.

Massa/ mg
3

10 mg

20 mg

T T T ¥
400 600 800 1000
Temperatural/ °C

Figura 41: Efeito da massa da amostra em termogramas (IONASHIRO, 2012).

Embora as amostras tenham sido pesadas no seu preparo, a insercdo das
amostras no médulo termoelétrico ndo foi mensurada, acarretando em uma diferenca
de massa de amostra para amostra e influenciando no comportamento dos
termogramas estabelecidos pelo modulo termoelétrico durante o estimulo elétrico.

Em estudos anteriores, Marques et al., (2008) encontrou valores de transicao
vitrea para polpa de fruta liofilizada, incluindo a goiaba, que situou-se na faixa de -15,09
°C a -17,9 °C para polpa de goiaba adicionada de 10% em peso de sacarose. Também
em estudos anteriores, Conceicao (2009) obteve valores de transi¢ao vitrea para polpa
liofilizada de goiaba situando entre -10 °C a -5,81 °C para polpa com adicdo de 10% em

peso de sacarose. Tais faixas de temperaturas ndo foram atingidas pelo maodulo,
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provavelmente pelo alto desvio da massa de amostra comparativamente ao valor de
projeto e condigBes operacionais esperadas do modulo.

E conhecido o problema da repetitividade de analises térmicas, devido ao grande
numero de fatores que podem influenciar nas analises. Como relata lonashiro (2012)
fatores como a razédo de aquecimento do forno e as condi¢bes da atmosfera onde o
equipamento se situa pode interferir consideravelmente no termograma.

Como observou-se nos termogramas apresentados, os valores de temperatura
medidos pelos termopares ndo atingiram temperaturas tdo baixas para a visualizacao
das transi¢des vitreas, impedindo a visualizacao do fenémeno.

Os valores de temperaturas atingidos sdo em fungéo da tensdo aplicada e do
gradiente de temperatura presente na placa. A tensdo maxima de 7 V, embora néo
suficiente para alcancar tdo baixas temperaturas fora determinada devido as condi¢cfes
da instalacado elétrica do local de instalagdo do maédulo.

Ainda € possivel qgue a metodologia proposta de insercdo de poténcia elétrica na
placa tenha alcancado o limite de corrente continua versus tensdo continua
caracteristico do equipamento utilizado (Figura 42) acarretando em ruido na placa e,
consequentemente, artefatos nos termogramas que tenham induzido 0s picos
caracteristicos. Considerando o comportamento da placa, sugere-se que o incremento
do fluxo de calor seja feito considerando a equacéo descrita por IOFFE (1960) levando
em conta as alteracdes das temperaturas do lado quente e frio e as respectivas
alteracdes das propriedades dos pares termoelétricos para correcéo do fluxo de calor.

Um estudo mais apurado para deteccéo de regides no plano horizontal da placa
deve ser feito, buscando-se identificar pontos passiveis fixacdo dos sensores para

medidas mais homogéneas de temperatura.

o

s5dl

.\- -

= # —. Voltagem Continuz

| Vs = 20 V

! : Imax = 10 A
Precisdo de programacao:

V=10mV

/ : Corrente Continua
. Af | = 150 mA
Is Iﬂ

1, ——— Protocolo de comunicagéo: GPIB

Figura 42: EspecificacBes de funcionamento e desempenho da fonte HP-6642A.
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6. CONCLUSAO

Por meio dos resultados obtidos conclui-se que a revitalizacdo do maddulo
apresentou resultados positivos, uma vez que o funcionamento do mesmo decorreu
sem problemas operacionais. A comunicagao entre os componentes do modulo e o uso
da interface grafica de insercéo de tensédo apresentaram alta funcionalidade e operaram
sem erros ou dificuldades.

A transicdo vitrea das amostras ndo pode ser determinada pelo médulo
termoelétrico devido a problemas operacionais e fatores externos, poréem mudangas na
operacdo do médulo foram propostas para assegurar a aplicabilidade do equipamento
em analises térmicas e consequentemente a determinacdo da transicdo vitrea de

matrizes alimentares.
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