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Resumo

Com o crescimento do mercado do azeite em Portugal, existe cada vez mais a necessidade
de se aproveitarem os subprodutos da sua producdo. A Casa Alta insere-se neste aproveitamento,
extraindo 6leo de bagaco de azeitona bruto, através do uso de hexano.

A melhoria das vérias etapas do processo que levem a uma melhor eficiéncia, controlo e
maior qualidade do produto € indispensavel para o crescimento da empresa e desta industria.

Nesse ambito, foi proposta a realizacdo deste trabalho, que se foca na otimizacdo do
tempo gasto em analises no laboratério e no estudo da influéncia das caracteristicas do pellet
(didmetro e humidade) na extracdo do 6leo e da influéncia que o tempo de armazenagem tem no
aumento do teor de acidez do 6leo de bagaco bruto, no sentido de diminuir os custos associados
a este aumento.

Assim, ap6s analise ao longo de 16 horas e 7 horas, respetivamente, foram propostos
modelos para as curvas de secagem e extracdo de diferentes amostras de bagaco de azeitona.
Também se determinaram tempos 6timos de armazenamento para o bagag¢o humido e bagaco seco
oleoso, estudando o aumento da acidez ao longo de 2 meses e meio para o bagago himido e 1
més e meio para o bagago seco oleoso.

Esta dissertacdo permitiu poupar tempo de analise em todas as amostras estudadas, sendo
que o tempo maximo de anélise ganho foi cerca de 4 horas e meia. Verificou-se que a extragdo
tem uma melhor eficiéncia com pellets de 7mm e 8% de humidade, comparativamente as outras
amostras estudadas. Também se concluiu que se deve armazenar o baga¢o himido durante o
menor periodo de tempo possivel, sendo que o 6leo produzido através deste ganha acidez mais

rapidamente que aquele produzido a partir do bagaco seco oleoso armazenado.

Palavras chave: Oleo de bagaco de azeitona; Secagem; Extracéo; Diametro de pellet; Tempo de

armazenagem; Acidez;






Abstract

In Portugal, the olive oil market is a fast growing one, and there’s the increasing need to

manage the sub-products of its production. In this context, Casa Alta, extracts raw olive

pomace oil, using hexane.

The continuous improvement of the various process steps that lead to greater efficiency,

control and quality of product is essential to the growth of the company and this industry.

Against this background, this project focuses on the optimization of the time spent on laboratory
analysis and on the influence that certain characteristics inherent to the granulated material (such
as pellet diameter and humidity) have on oil extraction, moreover the effect that storage time has
on increasing the acidity of the extracted oil was also studied, with the aim to reduce the costs
associated with its increment.

Hence, models were proposed for the drying and extraction curves of different pomace samples,
after a 16 and 7 hour analysis, respectively.

Furthermore, optimum storage times were determined for humid and dried pomace, examining
the increase in acidity over a period of 2 and a half months for the humid pomace and 1 month
and a half for the dried pomace.

This dissertation allowed for saving analysis time for all the samples investigated, being that the
maximum earned time was 4 hours and a half. It was confirmed that the extraction has a better
efficiency with pellet diameter of 7 mm and about 8% of humidity, comparing with the other
samples studied. It was also concluded that the humid pomace should be stored for the minimum
time possible and that the oil that it produces has a higher increase in acidity than the one produced

from stored dry pomace.

Keywords: Olive pomace oil; Drying; Extraction; Pellet diameter; Storage time; Acidity;
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1. Introducéo

1.1 Enquadramento e Motivacéo

O azeite tem cada vez mais conquistado um papel relevante na cultura alimentar global. Em Portugal a
industria oleica representa um dos sectores fundamentais na estrutura da producédo agricola, mas tem o
inconveniente de gerar grandes quantidades de residuos e subprodutos, como aguas rucgas e bagaco de
azeitona. Com o aumento crescente da producdo de azeite nos Gltimos anos, os lagares defrontaram-se
com a problematica entre o seu dimensionamento/capacidade para laborarem de forma continua e o
escoamento dos produtos produzidos, azeite e subprodutos. De forma a valorizar estes subprodutos,
surgiram unidades de aproveitamento do bagaco de azeitona. Estas desempenham um papel importante,

visto que permitem um crescimento sustentado da inddstria olivicola.

A sobrevivéncia econémica destas unidades depende fortemente das quantidades e da qualidade do dleo
de bagaco de azeitona que conseguem extrair da biomassa que recolhem. E neste contexto que se insere
o0 tema desta tese, nomeadamente na &rea de otimiza¢&o num processo que valoriza o bagago de azeitona
através da extragdo do 6leo do bagaco, na fabrica da Casa Alta - Sociedade Transformadora de Bagacos,
Lda e Casa Alta - Sociedade Ptodutores de Oleos Vegetais e Azeites, Lda no parque agroindustrial do
Penique em Ferreira do Alentejo, na qual foi realizado este trabalho. Este tema consistiu na analise dos
varios fatores que influenciam a extracdo do bagaco e do seu impacto na qualidade do 6leo de bagago
de azeitona, determinando-se a evolucdo da acidez do dleo de bagaco ao longo do tempo de
armazenagem das matérias-primas e ainda na otimizacgao dos processos de controlo laboratorial, através

da reducdo de tempos dos ensaios de varias amostras em laboratdrio.

Apesar de existir alguma bibliografia sobre a otimizagdo de producao de outros dleos vegetais, como
6leo de soja, girassol ou colza, ainda sdo poucos os estudos centrados na otimizagdo especifica do
bagaco de azeitona. Os estudos feitos ao longo deste trabalho vém tentar preencher essa lacuna e
apresentar resultados que possam servir para otimizar o processo e contribuir de forma positiva para os

lucros totais da empresa, inserida num mercado em expans&o.

A estratégia de investigacdo utilizada passou pela divisdo do processo em trés etapas: a secagem; a

extracdo; e 0 armazenamento do bagaco antes da granulacdo e nas charcas.

Assim, primeiro estudou-se a evolugdo do teor de humidade para diferentes amostras com diferentes
teores de humidade iniciais, com o objetivo de determinar o tempo de secagem 6timo para cada uma

delas e ajustar modelos que possam descrever as curvas de secagem de diferentes amostras.



De seguida, com o objetivo de determinar o tempo 6timo de extragdo e modular curvas de extracao para
diferentes amostras, estudou-se a evolucéo do teor de gordura ao longo de um processo de extracdo em
Soxhlet e determinou-se o defeito de moagem, quando pertinente.

Para finalizar, depois de determinados os tempos 6timos para cada uma das duas etapas anteriores,
estudou-se a influéncia que o tempo de armazenagem tem no teor de acidez final do 6leo extraido,

considerando que cada 1% a mais de acidez significa menor valor comercial.

Para esta avaliacdo foram escolhidos dois tipos de bagaco, o bagaco presente no armazém antes do

processo de granulacdo e o bagaco humido das charcas.

Averiguou-se qual a evolucdo da acidez do 6leo de bagago de azeitona ao longo de 10 semanas de

armazenagem para o bagago himido e de 6 semanas para o0 bagaco seco oleoso.

Os resultados apresentados neste trabalho permitem uma reducdo do tempo de analise em laboratério
e uma otimizacao do tempo de armazenagem de forma a obter um dleo de bagaco de azeitona com um

teor de acidez tdo baixo quanto possivel.

1.2 Cultura do Azeite

A cultura da oliveira é considerada umas das mais antigas do mundo, relacionada com as civilizagdes

grega, romana e fenicia, que se desenvolveram na bacia do mediterraneo.
1.2.1 Principais paises produtores e consumidores

Presentemente aproximadamente 95% da superficie oleicola mundial encontra-se na Bacia
Mediterranica, na qual os paises da Unido Europeia tais como a Espanha, a Italia, a Franga, a Grécia e
Portugal sdo responsaveis por cerca de 71% da producgdo, sendo a Argélia (1,6%), a Tunisia (4,1%),
Marrocos (5,1%), a Turquia (5,4%), e a Siria (6,6%), 0s restantes paises produtores com um volume
significativo [1] [2]. A evolucédo da producéo de azeite entre 2005 e 2013 pode ser observada na figura
1.1.

O olival representa 52% da superficie de culturas permanentes em Portugal continental (356 000
hectares), sendo que 99% servem para a producado de azeite e 0s restantes 1% para azeitona de mesa. O

Alentejo é a principal regido produtora, representando 49% da producdo nacional de azeitona [3].



1.2.2 Crescimento do consumo mundial

A indUstria do azeite tem vindo a assumir nos Ultimos anos uma importancia econdémica crescente nos
contextos internacional e nacional. De acordo com a figura 1.1, entre 1990 e 2003 houve uma duplicacéao
da producdo de azeite seguido por um periodo de estabilidade, sendo que este aumento se deve
principalmente aos paises do Norte de Africa, Espanha e Portugal. O crescimento desta industria nas
Gltimas décadas dependeu também do aumento do consumo dos paises nao produtores como 0s EUA,

Brasil, Canadé, Japdo, Russia e Suica.
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Figura 1.1 — Producéo e consumo mundial de azeite (1990-2015) [3]

1.2.1 Crescimento do consumo em Portugal

Um maior controlo da qualidade dos azeites produzidos levou também & sua diferenciacdo e

consequentemente a discriminacédo de precos de acordo com as suas caracteristicas.

Mais concretamente em Portugal, (figura 1.2) houve uma duplicacido da producdo entre 2003/05 e
2013/15, proveniente principalmente da regido do Alentejo, em consequéncia da instalacéo de olivais
de regadio e também da melhoria das tecnologias de producdo e consequente capacidade de

transformacdo dos lagares industriais.

A érea total de olival diminuiu, sobretudo na Beira litoral e Ribatejo, mas a &rea de olival do Alentejo

aumentou de 140000 para 160000 hectares. Isto também se deve aos sistemas de arvores plantadas em
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sebe, normalmente numa densidade entre 900 e 1200 arvores por hectare (figura 1.3). O olival é
explorado em regadio, e entra em producédo dois a trés anos apos a instalagdo. Os olivais mais antigos
gue se conhecem explorados neste sistema raramente ultrapassam os vinte anos de idade [4].
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Figura 1.2 - Evolugéo da producéo de azeite nos principais paises produtores [3]
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Figura 1.3 - Evolugdo da &rea de olival para azeite por regido agraria (1999-2013) (ha) [3]

O azeite portugués comegou também a ser reconhecido como um azeite de qualidade a nivel nacional
e internacional, sendo que houve um aumento dos consumos per capita e duplica¢do das exportagdes.



Na figura 1.4 pode observar-se um aumento das exportacfes em Portugal de 16 para 54 milhares de
toneladas entre 2003 e 2015, um aumento de 237 %, o maior dos paises produtores tradicionais
(comparando com 131 % de Espanha, por exemplo).
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Figura 1.4 - Evolucdo das exportacBes de azeite nos principais paises exportadores [3]
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Figura 1.5 - Evolucdo da producéo e do consumo nacional de azeite [3]

Tendo em conta a imagem positiva dos produtos oleicos ao elevado investimento em marketing nos
mesmos e & importancia econémica da olivicultura na UE, o objetivo principal da futura politica do

azeite deve ser a continua melhoria dos processos de fabrico e do produto final. [5]
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1.3 Producéo de azeite

A producdo de azeite envolve vérias etapas, desde a apanha das azeitonas até ao armazenamento do
azeite (figura 1.6).

Depois de ser apanhada, a azeitona € transportada para o lagar e é limpa e lavada. Posteriormente €
pesada e separada consoante a sua proveniéncia, chdo ou arvore. Desde 0 momento em que é colhida,
deve ser processada num periodo o mais breve possivel para evitar uma acidez demasiado elevada no

produto final.

Os produtores tentam evitar a rutura da pele do fruto, visto que ela inicia o processo de fermentacéo,

gue diminui a qualidade do produto.

Através de moinhos de martelo mecanicos, a azeitona é transformada numa massa oleosa que depois é
batida e homogeneizada a baixa temperatura , comecando-se a formar pequenas goticulas de azeite.
Este azeite é extraido através de decantagdo e centrifugacdo. O processo de centrifugacdo envolve a
separacdo do azeite das outras fases da pasta da azeitona por meio da forga centrifuga que acentua a
diferenca entre os pesos especificos dos liquidos imisciveis e do material sélido.

A 4gua ruca é composta pela dgua de vegetacdo em conjunto com agua das varias etapas da elaboracéo

do azeite e agua dos fluidos da azeitona com uma dada percentagem de elementos sélidos [3].

De seguida faz-se a separacdo sélido-liquido em que se distinguem os diferentes métodos de extracéo
de azeite [6].
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Figura 1.6 - Fluxograma da producéao de azeite



1.3.1 Sistemas de extracdo de azeite

A extracdo divide-se em dois tipos, extracdo tradicional por prensas e extra¢do em continuo que por sua

vez pode ser de duas ou trés fases (figura 1.7).

Extracdo de 3 fases e tradicional

Tratamento
Extracio de azeite | —® | aguas russas
e embalamento

Azeite

I

|

|

I
JI'—D Aguas russas tratadas
|
A

I

I

I

Oleo de bagaco de | — Oleo de bagago de azeitona
azeitona: secagem
e extragao —# Bagaco extratado

Bagaco —-
(humidade 55 e 35%)

Extracao de 2 fases

Extracio de azeite

¢ Azeite
e embalamento

0
=
!
|
g
=]
&
+

Bagaco himido — | Gleo de bagaco de | — Oleo de bagaco de azeitona

(humidade 80%) azeitona: secagem
e extracio — Bagaco extratado

Figura 1.7 - Esquema dos diferentes sistemas de extracdo de azeite

Num sistema tradicional, apds a moenda a pasta de azeitona é encaminhada para prensas hidraulicas,
onde ha adicdo de agua. Neste tipo de sistema ha a producdo de aguas rucas, bagaco seco e mosto

oleoso.

No lagar de trés fases a pasta de azeitona ja batida é bombeada para o decantador com a adi¢édo de agua
aquecida que favorece a separacao das fases solidas e liquidas pela forca centrifuga (figura 1.8). Através

deste método ha também trés produtos diferentes: azeite, aguas rucas e bagaco seco.

Num lagar de duas fases, ndo ha adi¢do de agua a pasta o que leva a uma producdo menor de &guas

residuais. Os produtos resultantes sdo 0 mosto oleoso e bagago himido.

Apos a fase de separacdo solido/liquido segue-se a etapa de separacdo liquido/liquido, que separa o
mosto oleoso das dguas de vegetagdo do azeite. Assim, obtém-se dois produtos, o azeite virgem e as

aguas de vegetacdo. nesta etapa o sistema tradicional recorre a decantacéo e os lagares de 2 e 3 fases a

centrifugacéo [6].



Tipo de lagar Extragao de azeite: etapas
Centrifugacao

2 fases (sélido/liquido)

3 fases Armazenamento, Limpeza, Centrifugagao
Moenda, Batedura (liquido/liquido)

. Prensas hidraulicas,
Tradicional -~
decantagao

Figura 1.8 - Estapas de extracdo de azeite consoante o tipo de lagar

1.4 Sub-produtos da producao de azeite

O maior inconveniente da produgdo de azeite s&o os sub-produtos que gera, nomeadamente, conforme

ja referido, 0 bagaco de azeitona e as aguas rugas.

Face as grandes quantidades produzidas de residuos hd cada vez mais tentativas para 0 seu

aproveitamento e valorizacéo.
Bagaco de azeitona

O bagaco de azeitona é um subproduto sélido com fluido, rico em potéssio, moderadamente acido e
com um teor intermédio de azoto, a maior parte deste na forma organica. Inicialmente o bagaco, como
subproduto de um sistema de extracdo de azeite rudimentar com prensas, beneficiava as unidades de
tratamento de bagaco de azeitona, pois continha elevados teores de 6leo e de carogo. Este valor tem

vindo a decrescer com a evolucéo tecnolégica dos lagares.

Atualmente o lagar consegue rentabilizar muito melhor a massa de azeitona com a introdugdo de
descarogadoras e sistemas de repasso que fazem uma segunda extragdo da massa da azeitona e podem

remover até 20% do azeite presente num bagago nado repassado.

Assim, dependendo da evolugéo tecnoldgica do lagar, obtém-se bagagos com diferentes caracteristicas.
Na tabela 1.1 podem consultar-se as gamas de humidade, matéria seca e gordura dos varios tipos de

bagaco consoante o tipo de extracéo do azeite.

Num sistema tipico de extracdo de azeite, a fase solida (bagaco) e a fase liquida (agua ruca) ficam juntas

sendo que o bagago resultante é chamado de bagago humido.

A partir do bagaco obtém-se o dleo de bagaco bruto, que ap6s a extragdo com solventes organicos
(processo que sera explicado em maior detalhe mais a frente), é refinado e comercializado como 6leo

alimentar de bagaco de azeitona.

Tabela 1.1 - Composi¢do do bagaco dependendo dos sistemas de extracdo de azeite
8



Bagaco Humidade Matéria seca Gordura

Prensas [25...28] % [60...68] % [5,0...8,0] %
3 Fases [46...52] % [45...55] % [3,5...5,0] %
2 Fases [65...75] % [35...45] % [2,5...4] %

Quem trabalha com bagacos na zona do Alentejo, ira obter dos lagares da regido bagagos com as
caracteristicas da extracdo do azeite com prensas de 2 fases. Para haver uma maior rentabiliza¢do deste,
é necessario promover a eficiéncia da secagem, extracao do 6leo e minimizar o autoconsumo de bagaco

extratado, que € utlizado como fonte energética para queima em caldeiras.
Agua rucas

Em relagdo as aguas rucas, o seu armazenamento altera a sua composi¢do como resultado das
fermentacOes aerdbias e anaerdbias dos varios compostos organicos. Isto faz com que apresentem um

cheiro caracteristico como resultado da presenca de sulfureto de hidrogénio.

Tém uma grande carga orgénica consumindo oxigénio na sua degradagdo. Contém um pH &cido entre
4-5. Isto levanta uma problematica sobre a eliminagdo das mesmas, j& que sem tratamento e eliminadas

sem critério, provocam a destrui¢do da fauna e flora locais.

Nos paises mediterranicos, os efluentes resultantes do processo de extracdo de azeite rondam os 30

milhdes de m3/ano, em Portugal, este volume varia entre os 100 000 — 350 000 m? anuais.

Na tabela 1.2 pode observar-se o volume de aguas rucas produzido pelo sistema tradicional de prensas

e pelos processos de extragdo continuos. [7]

Assim, apesar de haver vantagem da extracdo continua sobre a extracao tradicional, o volume de &guas
rucas produzidos € ainda elevado, sendo necessario encontrar solu¢fes que permitam um melhor
aproveitamento deste residuo. Cada vez mais tem sido realizada investigacdo para o aproveitamento

dos compostos fendlicos presentes nas aguas rucas. [8] [9]

Tabela 1.2 - Volume de agua rugas produzido por sistema de extracdo de azeite

Processo de extracdo do azeite Volume de &guas rucas produzido

Extragdo por prensagem 0.5 - 0.8 m*¥/ ton de azeitona processada




Extracdo continua, 2 ou 3 fases 1.3 — 1.4 m?/ ton de azeitona processada

Quando ndo sdo dispensadas de uma forma correta, podem ter um impacto ambiental grave. Neste
momento, podem ser eliminadas através do uso como rega de solos agricolas e (despacho conjunto n°
626/2000, do MADRP e MAQOT), em alternativa, pela evaporacdo em lagoas. [10]

A pasta de azeitona € descarocada nos lagares e nas unidades de extracao de dleo de bagago de azeitona

e 0 carogo limpo é utilizado na producéo de energia térmica.

As folhas da oliveira, apesar de constituirem um residuo ainda muito subaproveitado, sao ricas em mais
de 40 compostos fendlicos de interesse, podendo no futuro ser desenvolvidas novas aplicacdes paras as
mesmas. [11]

1.4.1 Valorizagdo do bagaco de azeitona

O bagaco de azeitona é composto pela polpa e caroco da azeitona. Em média cerca de 100 kg de azeitona

produzem 15 kg de azeite, que sdo vendidos ao consumidor.

Num sistema de 2 fases, que é o mais comum e também aquele que produz o bagago que é recebido na
Casa Alta, para produzir esses 15 kg de azeite geram-se 80 kg de bagaco, com um teor de humidade
superior a 60% (figura 1.9). [12]

Este bagaco humido é vendido pelos lagares a unidade transformadora de bagago, com um valor de teor
de humidade médio de 70-75%. Deste, obtém-se menos de 3% de dleo de bagac¢o de azeitona bruto que
é exportado para refinarias e inserido na inddstria alimentar junto do consumidor e 22% de bagaco
extratado utilizado para queima na prépria instalacdo e vendido como excedente para a producdo de

energia elétrica.
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Figura 1.9 - Ciclo do olival

1.5 Composic¢do quimica do bagaco de azeitona

As informagOes seguintes sdo relativas a um bagacgo de azeitona humido tipico, obtido atraves de um

sistema de centrifugacao de 2 fases.

Gorduras — O teor de gordura do bagaco de azeitona obtido por sistema de centrifugacdo de duas fases
costuma situar-se entre 3-4%. Varia consoante o método de cultivo da azeitona e o processo de extragcao
do azeite. A maturacdo das azeitonas afeta o perfil de &cidos gordos mais comumente encontrado num
bagaco deste tipo. De forma geral, o &cido gordo de maior concentracdo é o acido oleico (68,3% -
73.3%), seguido pelo &cido palmitico (12,3 -13,6%) e finalmente, o linoleico (9.6 % - 11.9%). [13]

Hidratos de carbono — Os hidratos de carbono sdo compostos por agucares simples e agucares
complexos. Em relacéo a estes compostos, a glucose € o principal agucar sollvel presente na polpa da
azeitona, com pequenas quantidades de outros agucares. Dos polissacarideos, ou agucares complexos,

destacam-se a hemicelulose, celulose e pectina. [14]

Compostos fendlicos — O azeite contém cerca de 2% de todo o contetido fendlico das azeitonas e 0s
restantes 98% ficam no bagaco. O composto fenolico principal presente na azeitona é a oleuropeina,
que em conjunto com outros compostos, e apds o0 amadurecimento da fruta da origem ao hidroxitirosol
(HT) e outros compostos fendlicos como o tirosol (T), acido cafeico, etc [15] Durante o processo de

extracdo de azeite, na moenda, ha destrui¢do do fruto e mistura do contetdo celular do fruto. Devido a

presenca de enzimas, ha transformacdes que alteram a composi¢do do bagaco de azeitona. Uma cadeia
de reacbes produz mudangas na estrutura molecular da oleuropeina, levando ao surgimento de
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hidroxitirosol, tirosol e seus derivados. A literatura indica que a maioria dos compostos fendlicos nos
produtos da oliveira esta presente sob a forma livre (75-90%) enquanto (10-25%) se encontra na forma
ligada.

Na fase de decantacdo do azeite os compostos fendlicos sdo distribuidos pelas diferentes fases, no caso
dos sistemas de centrifugagdo em 2 fases, como ndo ha 4gua residual, o bagaco é mais rico em
compostos fenolicos do que um bagaco obtido em sistema de 3 fases. Maior composicao de compostos

fendlicos leva a uma maior resisténcia a auto-oxidagao.

Outros compostos sdo acidos organicos e inorganicos e pigmentos como a clorofila e os carotenoides.
[16]

1.6 Hidrolise

A hidrolise é uma reacdo quimica em meio aquoso, que envolve a quebra duma ligagdo quimica numa
molécula reagente por acdo da agua. Neste tipo de reacdo, um hidrogénio da molécula de agua é
transferido para um dos produtos, e o grupo OH é transferido para o outro produto. (figura 1.10)

XY + H,0 - HY + XOH

Figura 1.10 - Esquema da hidrdlise

A hidrdlise é uma reagdo catalitica e as principais formas de catéalise conduzem a hidrolise acida, basica

ou enzimatica.

Os 6leos vegetais, como o0 azeite, sdo constituidos por triglicéridos, moléculas de triacilglicerol, ou seja,
ésteres de trés &cidos gordos e duma molécula de glicerol. Na presencga de &gua e sob a atividade de
uma lipase (enzima que funciona como catalisador), a ligagdo entre os acidos gordos e o glicerol €
quebrada. Como produto desta reagdo obtém-se acidos gordos livres e monoacilglicerol, diacilglicerol
ou glicerol, dependendo do grau de hidrolise. [17] A figura 1.11 ilustra as reacdes sucessivas de

hidrélise enzimética que ocorrem numa molécula de triacilglicerol.
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Figura 1.11 - Esquema da hidrolise enzimatica [18]

Ao contrério da oxidagdo do 6leo, que ocorre apds a extracdo, a hidrolise ocorre no fruto ainda em
contacto com a dgua. No caso do azeite, existe uma grande tendéncia para a hidroélise visto ser um fruto
com muita quantidade de dgua. Assim, deve ser processada 0 mais rapidamente possivel apés a colheita.
[17]

Um dos parametros de qualidade do azeite e do 6leo de bagaco é o indice de acidez. No caso do 6leo
de bagaco de azeitona bruto, o teor de acidez mede-se em termos de concentracdo de acido oleico. O
acido oleico, sob a forma de triglicérido faz parte das gorduras vegetais e animais incluidas na nossa
dieta. Através da hidrdlise enzimatica, uma trioleina (triglicérido em que os trés acidos constituintes
s&o &cido oleico), sob a accdo de uma lipase e na presenca de 3 moléculas de agua, da origem a uma
molécula de glicerina e a 3 de &cido oleico (fig. 1.12).

Cs7H1040Og + 3 HoO — C3HgO3 + 3 C1sH3,05
N et S — e

Trioleina Glicerina Acido Oleico
(Gorduras)

Figura 1.12 - Hidrdlise da trioleina [19]
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1.7 Transformacao do bagaco de azeitona — Casa Alta

A Casa Alta tem como principal atividade a transformacao de bagaco de azeitona himido através de

uma secagem, granulacao e extracdo (figura 1.13).

Esta recebe bagaco himido proveniente dos lagares e armazena-o em trés charcas que tem para o efeito.

Uma unidade secagem diminui a percentagem de humidade do bagaco himido da qual o calor é obtido
através da queima da biomassa (bagaco extratado) ou carogo de azeitona. Deste processo obtém-se o
bagaco seco oleoso (BSO) que passa por uma transformagdo fisica, transformando-se numa massa
granulada adequada para ser extraida.

BAGACO HUI'.'HDC\)
o

~
ARMAZENAGEM DE L2,

. e SCA AN T A
BAGACO HUMIDO | DESCAROCAMENTO » CAROCO \

.

ARMAZENAGEM DO ~ ~
SECAGEM g BSO P> GRANULACAO g EXTRACCACD
[bagaco s=co olecso)

(OLEO DE Bﬂeﬂco ~ BAGACO
\ DE AZEITONA EXTRAC ,..DC/
\_BIOMASSA

Figura 1.13 - Esquema geral das etapas da transformacdo de bagaco
Daqui o bagaco seco oleoso granulado (BSOG) segue para um processo de extracdo continua por
solvente. A extracao é feita com hexano, um solvente organico no qual se vai dissolver o 6leo presente

no bagaco. O 6leo extraido é armazenado nos tanques de 6leo e a biomassa encaminhada para o

armazém ou diretamente para os fornos.
1.7.1 Descricédo do processo

Para um melhor entendimento do processo desde a transformacéo da matéria prima inicial do bagaco

hamido até a obtencéo dos produtos, 6leo de bagaco de azeitona e biomassa e também para uma
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compreensao mais elucidada das varias partes deste trabalho, é importante que haja uma descri¢cdo mais
detalhada de todas as etapas do processo.

A fabrica transformadora de bagaco tem dois principais produtos, o 6leo de bagaco que é posteriormente
enviado para uma refinaria e bagaco extratado utilizado na prépria fabrica para queima e producao de
vapor, sendo o excedente vendido.

Como ja foi mencionado antes, o bagaco é um subproduto da producéo de azeite, sendo que chegam
dos lagares milhares de toneladas anuais de bagaco himido. A Casa Alta tem capacidade para receber
até 200 000 toneladas, com uma composi¢do média de 75% de agua, 3% de gordura e 8% de carogo. O
bagaco humido €é descarregado para uma das charcas consoante a disponibilidade de cada uma. Existem
4 charcas, as charcas didria, 1, e 2, que servem para 0 armazenamento da matéria-prima e a charca 3,
que comporta 0 armazenamento e evaporagdo de agua ruca, através de dispersores. Os camides
descarregam normalmente para a charca diaria e uma vez que esta esteja cheia, o descarregamento é
feito para as charcas 1 e 2. (figura 1.14) Todas as charcas estdo interligadas e é importante fazer uma
gestdo da humidade do bagacgo através da adicdo ou evaporagdo de agua, garantindo que os sem-fins
que puxam o0 bagaco para a etapa seguinte funcionam de forma 6tima.

N

Figura 1.14 - Charcas 1 e 2

De seguida, o BH pode passar por descarogadoras que removem todos os caro¢os com tamanho maior
ou igual a 3mm, o que equivale a cerca de 1 ton/h de carogo que também é utilizado para queima. Nem
sempre se opta por descarogar porque é um processo com um grande gasto energético que muitas vezes
devido ao teor de carogo reduzido presente na matéria-prima e ao desgaste que 0 carogo causa Nnos
equipamentos. Também é de salientar que o bagaco himido que chega a casa alta j& passou por um

processo de descarogamento nos lagares.

O bagaco é entdo dirigido para a secagem onde dois secadores evaporam cerca de 20 ton/h de agua,
obtendo-se bagaco seco oleoso (BSO) com um valor de humidade que diminui de 75% para
aproximadamente 8%. Os secadores sdo compostos por fornos que queimam biomassa (bagago

extratado) e cuja temperatura medida no inicio dos secadores sobe até aos 500°C. (figura 1.15) Os gases
15



guentes formados na queima da biomassa, percorrem os tubos com a ajuda de ventiladores, onde entram
em contacto com o bagacgo himido secando-o até se obter aproximadamente 8% de humidade. Parte do
bagaco seco retorna para o secador para ser misturado com o baga¢o himido, sendo que o restante segue
para a proxima etapa.

Apbs a secagem o BSO passa por um separador de metais (magneto) e por um crivo que retiram
respetivamente, metais e pedras ou outros residuos maiores que possam estar presentes na mistura de
BSO. Esta etapa termina com a transformacgéo fisica do material oleoso em pellets (cujo o diametro

pode variar) em conjunto com a adi¢ao de vapor que faz com que o material se torne mais elastico.

Figura 1.15 - Secador 2

A adicdo de vapor comporta um aumento da temperatura durante o processo, e assim, antes de seguir
para a proxima sec¢do o bagaco seco oleoso granulado (BSOG) passa por um arrefecedor. Aqui 0
material granulado é arrefecido com ar frio, de forma a endurecer as pellets para que sejam menos
deforméaveis durante o processo de extracdo. O BSOG que segue para a extragao tem cerca de 8% de

humidade.

O BSOG segue para a extratora onde € distribuido ao longo de um tapete rolante e lavado com hexano
em contra corrente, onde 0 hexano mais puro cai sobre o0 bagaco menos oleoso, através de chuveiros
presentes no topo da extratora, obtendo-se duas correntes de saida, bagaco extratado ndo oleoso (BE)

embebido em hexano e uma mistura de 6leo e hexano. (figura 1.16)
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bomba 1 bomba 2 bomba 2 bomba & bomba 7

1= entradade matéria prima 4 = bomba de recirculagio
2= thuveircbomba 1 5= tapete 7 — entrada de solvente puro
3 - saidademiscela paradestilacdo B - saida de material

Figura 1.16 - Esquema de uma extratora em contracorrente

O bagaco extratado segue para a dessolventizacdo e a miscela (6leo e hexano) é direcionada para a
destilacéo (fig. 1.17).

Agua

T

Hexano Recuperagio |, Hexano + Agua
solvente

Y

Sélidos + Oleo Miscela - Oleo
———»  Extrator Destilaggo —»

F 3

Dessolventizagao

Solidos + Hexano (DTS) Vapor + Hexano

I

Vapor-Vivo  Bagaco extratado

Figura 1.17 - Esquema do processo de extracdo
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Dessolventizacéo

O bagaco extratado (BE) é alimentado ao topo do dessolventizador-tostador (DT) proveniente da
extratora com cerca de 25-35% de hexano. O DT é equipamento cilindrico vertical composto por dez
andares, que contém trés secgdes: dessolventizacdo, secagem e arrefecimento e cada sec¢do possui

pratos perfurados. (figura 1.18)

Pré dessolventizacdo —

N/

Dessolventizacdo —

Secagem e
arrefecimento

p—

Figura 1.18 - llustracdo de um DT e etapas da dessolventizacdo (adaptado de [20])

Dos pratos 1 ao 3 tem-se uma pré-dessolventizacdo, em que o calor € transferido para os sélidos através
da conducgdo, em contato com os pratos quentes (vapor indireto), este aumento da temperatura remove
15 a 25 % do solvente. O material s6lido movimenta-se de cima para baixo, e passa de um andar para

outro através de eclusas (figura 1.19) que abrem ou fecham de acordo com o nivel de sélidos pretendidos

no prato. [21]

entrada
BE com hexano

Wi\

LAY

[N
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Figura 1.19 - Valvula eclusa, da esquerda para a direita, ilustracdo de um corte lateral,
equipamento visto por fora [22] [23]

A estrutura dos pratos permite que os gases ascendentes passem a volta do material s6lido sem contactar

com o leito.

Dos pratos 4 ao 7 ocorre a dessolventizacdo, nestes pratos perfurados ha passagem de vapor-vivo pelo
leito e também aguecimento indireto. De forma analoga aos pratos anteriores, estes contém eclusas que
permitem a passagem do material sélido para o prato seguinte. Nesta sec¢gdo remove-se de 75-85% do
solvente. O primeiro prato da dessolventizagdo € critico pois a presenca do vapor direto provoca um
aumento da humidade que se mistura com o solvente, diminuindo a sua temperatura de ebuli¢do. Isto
leva a uma diminuicdo da taxa de evaporacao do hexano. Para minimizar este problema, deve manter-

se uma camada de sélidos controlada e uma boa distribuicdo do vapor.

Nos altimos dois pratos ha uma secagem e arrefecimento do BE, isto é conseguido através de ar que é
injetado no prato 10 e ao subir pelo equipamento, ainda quente, para 0 prato 9 aquece e cria uma
atmosfera propicia a secagem do material. Este material desce para o prato 10 j& seco, onde através do
contacto com o ar é arrefecido. No fundo do DT obtém-se BE seco que é direcionado para 0 armazém

ou usado diretamente nos fornos de secagem e para a producao de vapor na caldeira.

Os vapores de hexano, vaporizado ao longo do DT, e vapores de agua sdo recolhidos no topo do
equipamento e enviados para o washer onde sdo lavados para retirar quaisquer residuos de pé que

possam conter. Apds esta lavagem sdo enviados para a seccao de recuperacgao de solvente.

O ar que é utilizado nos pratos 9 e 10 para secar e arrefecer o BE, passa pelos ciclones para que possam

ser removidos residuos de p6 antes de ser liberto para a atmosfera.
Destilacdo e recuperacéo de solvente

O objetivo principal desta seccdo é obter éleo de bagacgo bruto sem hexano, sendo que para isso € feita

uma destilacdo a vacuo que remove o0 hexano. Todo o hexano evaporado na destilacdo é condensado,
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sendo separado da &gua por acdo da densidade num decantador (florentino). O hexano recuperado é
reutilizado e enviado para a extratora. Na figura 1.20 pode observar-se um esquema simples da secgéo
de destilacéo.

Primeiro a mistura de 6leo e hexano é bombeada para o economizador E30201, onde se utiliza o calor

latente dos gases que vém do toaster para evaporar o hexano, concentrando o dleo de 20% para 70%.

D3Io202

C3202s E3o202m

!'( \,\,\;\ )

I
[T

{

Fe

P=EXo20 F=E3Q20%8 F=E302038 P=D30202

Figura 1.20 - Esquema dos equipamentos da seccédo de destilacdo

Os gases resultantes da evaporacdo saem pelo topo e sdo direcionados para a sec¢do de condensacao.

O oleo, ainda com residuos de hexano, segue para os dois evaporadores (E30202A e E30302B)
consecutivos que agem como permutadores e cuja a acdo de vapor promove a evaporagdo dos gases

volateis. Ap0s a passagem por estes dois equipamentos ha recuperacéo de 99% do solvente.

Antes de ser armazenado, 0 6leo que ainda contém cerca de 1% de hexano passa numa coluna de
stripping, onde se injeta vapor em contra corrente. Sob a agdo do vapor direto, quase todo o hexano é
destilado, por arrastamento e evaporacgdo, obtendo-se 6leo de bagaco de azeitona bruto com menos de

100 ppm de hexano. O éleo de bagago de azeitona é arrefecido com agua fria e armazenado em tanques.
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Seccdo de condensacao

Nesta sec¢do ocorre a separacdo dos gases ndo condensaveis dos vapores de hexano e agua residual do
processo. Os vapores de hexano passam pelos condensadores que se encontram sob um ligeiro vacuo
(1-2mbar), para impedir possiveis fugas de hexano e por forca da gravidade seguem para o tanque de
decantacdo, que sob a acdo da densidade separa a 4gua e 0 hexano. O hexano recuperado é reutilizado

na extratora.
Recuperacdo final de solvente — absorcéo e dessorcao

Nesta seccdo 0s gases contaminados que ndo condensaram no sistema de condensacdo vao ser
absorvidos em 6leo mineral a baixa temperatura, numa coluna de absorcéo. Posteriormente, o 6leo com

hexano passa por uma coluna de dessorcéo a alta temperatura.

Na figura 1.21 pode observar-se um esquema das duas colunas e permutadores utilizados nesta secgéo.

GASES DE SOLVENTE
PARA CONDENSADOR
»
— VENTILADOR
- —— s
GASES LIVRES DE .‘ | s
SOLVENTE PARA '
ATMOSFERA

S ATORI g VAPOR
(R =
AQUECEDOR —- B
DE OLEO
COLUNA DE STRIPFER
ABSORCAO 3 DE OLEO
Y
g wl=
ig OLEO CARREGADO
DE SOLVENTE |
I OLEO FRIO
LIMPO
ENTRADA DE = | :
GASES NAO- - VAPOR
CONDENSAVEIS . ° : 1 DIRETO
FRIO — o
. TROCADOR
) RESFRIADOR
; ; DEOLEO “|* =
RESERVATORIO DE !
OLEO CARREGADO P | r RESERVATORIO
DE SOLVENTE S e DE OLEO
® - LIMPO

B
o

Figura 1.21 - Imagem descritiva dos equipamentos presentes na sec¢do de absorcdo e
dessorcao [24]
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Primeiramente, 0s gases passam numa torre de lavagem em contracorrente com agua refrigerada para
favorecer a condensagéo do solvente. (ndo ilustrado na figura) De seguida, a corrente gasosa entra numa
coluna de absorg¢do em contracorrente com o 6leo mineral frio que absorve os residuos de hexano. Os
gases restantes saem para a atmosfera. O 6leo mineral impregnado de hexano é recuperado na base da
coluna e passa num permutador que o aquece, atravées do calor proveniente do 6leo que sai da coluna
de dessorcdo. Passa ainda por um processo de aguecimento com injecdo de vapor direto, que evapora

todo o0 hexano que possa estar presente e que segue para a sec¢ao de condensacao.
O 6leo mineral que sai da coluna de dessorc¢éo é arrefecido e reciclado para a coluna de absorcao.
Utilidades

As utilidades utilizadas sdo o azoto, ar comprimido, vapor e agua toda comuns aos processos de

granulacéo e extracdo excetuando o azoto que é somente utilizado na extrag&o.

O azoto serve para controlo da atmosfera no extrator assegurando uma atmosfera inerte, visto que o
hexano tem associado um elevado risco de explosdo. O vapor de dgua utilizado nos permutadores para
aumentar a temperatura dos equipamentos e gerar vacuo na unidade é gerado através da caldeira que
aproveita o calor da queima do bagaco extratado e a &gua, utilizada como arrefecedor nos
condensadores, circula em circuito fechado, onde ap6s passar pelos condensadores é arrefecida na torre

de refrigeracdo e retorna de novo para a unidade.
1.8 Extracao

A preparacdo do BSO para a extragdo, neste caso, implica uma secagem e granulacdo. O objetivo
principal da preparacdo é dar uma forma ao material que seja adequada para promover uma boa
eficiéncia de extracdo, defeito de moagem baixo e um 6leo bruto extraido de alta qualidade mantendo
baixos os custos de producdo. Assim, a eficiéncia do processo de preparacdo do material dita em grande
parte a eficiéncia da extracdo. Desta forma é pertinente, analisar os fatores que promovem uma boa
granulacdo da amostra. E de realcar ainda que para que o processo de granulacdo seja eficiente temos
gue operar com um material seco, com humidade entre 6-10% (conforme a tecnologia de granulacéo) e

neste caso € crucial a etapa de secagem que o antecede. [25]

1.8.1 Preparacéo do BSO para extracdo — granulacéo
Os principais objetivos da granulagéo sdo:

e Fazer uma compactacdo mecénica por prensagem de forma a criar uma estrutura coesa que néo

se desfaca dentro da cAmara da extratora;
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o Dar forma ao material para promover a saida do 6leo formando um caminho de facil acesso

para o solvente;

e Dar forma ao material para favorecer a percolacéo do solvente através de uma cama de material

preparado dentro da extratora;
Para que haja uma boa eficiéncia de extragdo:

e Os caminhos atraves dos quais ocorre a dissolucdo devem ser 0 mais curtos possivel, isto é,
moendo o material o mais finamente possivel. No entanto, o processo de extracao assenta sobre
0 principio da percolagdo, e a forma do material deve ser tal que permita uma boa percolagédo

do solvente;

e Ap0s a preparacdo, as pellets devem ser suficientemente resistentes para manter a sua forma
guando lavadas com hexano dentro da extratora, mas permeaveis o suficiente para permitir uma

penetragéo do solvente na sua estrutura.

e O defeito de moagem deve ser baixo. O defeito de moagem mede a eficacia da preparagdo do
material antes da extracdo, ou seja, determina qual o teor de gordura que néo pode ser extraido
devido a forma como o material foi preparado. O seu principio basico consiste em extrair o
material preparado, triturar finamente a amostra e refazer a extracdo. A quantidade de 6leo
extraida da segunda vez é uma medida do O6leo residual que fica nas pellets em vez de ser

extraido em conjunto com a miscela. [25]
Fatores que afetam a granulacdo

O proposito de granular um material é transformar um material que é na maior parte das vezes um po
fino de dificil manuseamento, em particulas maiores através da acdo da humidade, vapor e pressao.
Particulas maiores sdo mais faceis de manusear e geralmente resultam em maior eficiéncia de extrag&o.
[26]

Pellets de alta qualidade podem ser definidas como um material que consegue resistir a um uso repetido,
gue pode ocorrer durante o transporte, armazenamento e movimentacdo nos tapetes de alimentacao,

sem a formagé&o excessiva de finos e sem se partirem.

Caudal de vapor — O vapor aumenta a humidade da amostra levando a uma maior adesdo das
particulas. E o elemento mais importante na obtencdo de pellets de elevada qualidade a custos de
producdo baixos. Assim, a temperatura de vapor e o tempo durante o qual o material Ihe esta exposto,
tém uma grande influéncia na qualidade final das pellets. A temperatura de vapor ndo deve ser mais alta

gue 80°C, e apesar de 30 segundos sob a acdo de vapor serem suficientes para criar pellets de boa
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qualidade, estas podem ser sujeitas a um tratamento com vapor até 4 minutos para promover 0 processo

de caramelizagéo.

Quando a composicao da amostra na alimentag¢do contém aclcar, a temperaturas acima dos 120 °C pode
ocorrer caramelizacdo, que é o processo de perda de agua da molécula de agucar. Apesar de promover
a coesao da amostra, pode fazer com que a granuladora entupa. No caso do bagaco, como é uma matéria

com elevado teor de gordura, este serve como lubrificante minimizando possiveis ameagas. [27]

Composicdo da amostra a granular - A composicdo da amostra afeta a qualidade das pellets. Uma
grande quantidade 6leo na amostra a granular, tem um efeito adverso. O 6leo presente na amostra, cobre

as particulas e impede uma boa penetracdo do vapor.

Tamanho das particulas na alimentagdo — Um menor tamanho das particulas na alimentacéo faz com
gue o vapor penetre as particulas mais até ao seu centro mais facilmente, fazendo com que fiquem mais
elasticas. Com particulas maiores, 0 vapor muitas vezes ndo consegue penetrar totalmente na particula,

deixando o centro seco. (fig. 1.22)

.

e
[

Figura 1.22- Da esquerda para a direita. Uma pré moagem antes da granulacéo forma
particulas mais compactas; Particulas mais pequenas permitem uma melhor penetra¢éo do
vapor até ao seu centro VS particulas grandes [28]

| -

SMALL LARGE
PARTICLES PARTICLES

Pelo facto de o vapor ndo conseguir chegar ao centro de particulas demasiado grandes, as pellets

formadas serdo mais quebradigas. (fig. 1.23)
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Figura 1.23 - Particulas grandes formam pellets mais quebradicas e com mais tendéncia para
formarem fraturas. [28]

Com a reducdo do tamanho de particulas na alimentagdo ha:
o Melhor qualidade de pellet;
o Caudal de producdo mais elevado;
e Maior densidade volumétrica;
e Poténcia de processo melhorada;
e Maior durabilidade da matriz;

Teor de humidade — A adi¢do de humidade na alimentacdo pode ser necessaria para produzir pellets
de alta qualidade, principalmente se o material tiver tempo de a absorver. Ao adicionar agua, esta

funciona como um agente ligante, promovendo uma boa compactacédo e coesdo das particulas.

Duracdo do arrefecimento - Apds a granulagem, a temperatura das pellets esta entre 70-90°C e a
humidade entre 15-17%. O arrefecimento baixa a temperatura para cerca de 8°C acima da temperatura
ambiente e a humidade para cerca de 12%. Um arrefecimento rapido, leva a remocdo de maior
quantidade de humidade e calor da superficie das pellets do que do seu interior e o resultado sao pellets
quebradicas. Por outro lado, um arrefecimento demorado, leva a pellets muito secas e demasiado

resistentes a abrasdo. [29]
1.8.2 Processo de extracéo

A extracdo € um processo no qual se insere um solvente de forma a promover a remogdo de um
componente de uma mistura seja para o obter num estado mais puro por constituir o produto objeto do
processo, seja por corresponder a uma impureza da alimentacéo que € necessario eliminar. O solvente
adicionado deve ser imiscivel com o diluente da alimentacéo de forma a permitir a separacdo, quanto

maior a diferenca de solubilidade mais fécil é a separacdo. A mistura em questdo pode ser solida ou
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liquida, no caso do processo de extracdo de dleo de bagaco e de outros éleos vegetais observa-se o

primeiro.

Os principais fendmenos fisicos que ocorrem no processo de extracdo de 6leo com solvente sdo a
percolacdo e a drenagem. A drenagem consiste na passagem de um liquido através de um sélido e a
percolacdo envolve a extragdo de componentes sollveis, devido a passagem do solvente através de um

material poroso. [30]

A extracdo ocorre na extratora, pelo método de percolacdo, o solvente passa pelo interior das pellets
dissolvendo o 6leo e transportando-o para o0 seu exterior por efeito da diferenca de concentragdes.

Forma-se assim uma mistura de hexano e 6leo, denominada de miscela.

O principio da extratora é atingir sucessivos equilibrios entre a concentracdo de 6leo no interior e
exterior das pellets. O hexano é adicionado puro no final da extratora e chove sobre a camada de s6lidos,
circulando em contracorrente e ficando cada vez mais concentrado em éleo. Na figura 1.16 pode-se

observar um esquema da extratora parecida com a existente na Casa Alta.

Na extragdo sélido-liquido os componentes sollveis num sélido véo ser separados por contacto com
um solvente liquido, geralmente o material sollvel é o produto de interesse e o0 solido o residuo. Este

processo envolve:
e Contacto direto entre o sélido e solvente;
e Separacao da solucdo liquida e do sélido extratado;
e Separacdo do solvente do produto de interesse seguido de purificagdo do produto;
e Recuperacdo do solvente do solido humido;

No caso da extracdo do 6leo de bagaco de azeitona temos extragdo continua por lavagem com solvente

orgénico, nomeadamente hexano, num leito fixo em que o solvente percola através do solido.

Em laborat6rio para mimetizar uma extracdo solido liquido de escala industrial faz-se normalmente

uma extracdo utilizando um extrator de soxhlet.

26



Fatores que contribuem para a otimizacédo da extracdo em ambiente industrial

Espera-se que um extrator seja mecanicamente resistente de forma a operar um ano sem manutengao,
que esta operagdo seja simples e automatica e que o equipamento consiga obter um BE com a menor
percentagem de matéria gorda possivel.

Os parametros mais importantes do processo de extracao sdo:

Temperatura de extracdo — Uma temperatura elevada favorece o processo de extracdo diminui a
viscosidade da mistura de 6leo e hexano fazendo com que seja mais facil extrair o 6leo do seu interior
para a miscela. O aumento da temperatura aumenta a solubilidade do 6leo no hexano, promovendo a
passagem do mesmo da fase sélida para a fase liquida. (figura 1.24) No entanto, deve ter-se em atencéo
gue ndo se deve trabalhar com temperaturas que ultrapassem os 60°C demasiado perto da temperatura
de ebulicdo do hexano, pois isto pode levar a uma evaporagdo excessiva e consequente sobre

pressurizacdo do sistema, aumento o risco de explosividade e perdas de solvente.

1 -

0,/ 4
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30 40 50 60

Figura 1.24 — Matéria gorda residual (%) VS temperatura de extragdo (°C) (adapatado de [31])

Tempo de contacto entre o solvente e 0 BSOG — O tempo de contacto é o tempo durante o qual o
BSOG est4 submerso na miscela. E importante maximizar o tempo de contacto entre o solvente e a
miscela, de forma a que a extragdo atinja o equilibrio. (figura 1.25) Para isto, deve manter-se um tempo
de contacto constante em todas as etapas do processo, sendo que quanto maior for a temperatura dentro

da extratora menor sera o tempo de contacto necessario para se atingir o equilibrio.
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Figura 1.25 - Tempo de extra¢do (min) VS temperatura de extra¢do (°C), diferentes % de matéria gorda residual
[31]

Drenagem da miscela e Percolagio — Sdo os fendmenos que mais controlam a extracdo e representam
a facilidade com que o solvente passa através do sélido e a quantidade de miscela capaz de atravessar

o leito do material. (figura 1.26) Neste caso, ha 3 fatores que afetam a drenagem e percolacao:

o Permeabilidade do leito - A preparacdo do material, neste caso a granulacdo e o tamanho de
pellet escolhido, tem um papel indispensavel pois é um fator que vai afetar a etapa de
dissolucéo, se a estrutura da matriz do leito for demasiado porosa o solvente vai-se difundir
rapido demais havendo dissolugdo do soluto e com uma matriz compacta ndo ha dissolucdo do

soluto porque o solvente ndo se difunde.

e Existéncia de finos — A existéncia de finos na no leito, promove a existéncia de caminhos
preferenciais do solvente e para além disso, pode levar a um efeito de sedimentacdo no fundo
da extratora, provocando entupimento. Caso sejam transportados por arraste para a sec¢ao de
destilagdo podem ainda bloquear os equipamentos e dificultar o resto do processo.

e Altura do leito - Quanto menor for a espessura da camada de bagago no extrator, menor serd o
tempo de contacto necessario para atingir o equilibrio. A altura de BSO presente no extrator

pode variar consoante a producéo desejada.

28



0,6
0,5
0,4

0.3 ' : m3/h/m2
10 15 20 25 30

Figura 1.26 - Matéria gorda residual (%) VS velocidade de percolacdo (m3/h/m?)

Teor de humidade na alimentacéo — O teor de humidade é um fator importante ao longo de todo o
processo de extragdo. O aumento da humidade favorece o processo de hidrolise e consequentemente o
aumento de &cidos gordos livres no Oleo extratado. Com teores de humidade elevados as proteinas
presentes na amostra incham impedindo a passagem do solvente para dentro da amostra e dificulta

também a percolagdo ao longo leito, visto que o0 hexano e a 4gua sdo imisciveis.

Se a humidade for baixa, os solidos perdem plasticidade e ficam frageis e com tendéncia a formar finos,

0 que prejudica a percolagdo e a drenagem.
1.8.3 Método de extracdo em laboratério — Método de Sohxlet

O método de soxhlet foi inventado em 1879 por Franz von Soxhlet e foi idealizado para a extragao de
lipidos de amostras no estado sélido. Este método € utilizado quando o composto a ser extraido tem
uma solubilidade limitada num determinado solvente e as suas impurezas sdo insoliveis no mesmo.
Aplicacdes da extragdo de soxhlet incluem testes alimentares, produgdo de biodiesel e analise ambiental

de solos, lamas e residuos.

Tem a vantagem de ser uma operagdo que utiliza uma pequena quantidade de solvente, que é reciclada,
para uma grande quantidade de composto, assim em vez de se recorrer a Varias passagens com porgoes
de solvente aquecido pela amostra, a pequena porgdo de solvente, passa varias vezes pela amostra,

obtendo-se uma amostra mais concentrada do que se se utilizassem grandes quantidades de solvente.
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Figura 1.27 - Legenda de esquematica de uma extracdo com Soxhlet: 1. Pérolas de vidro
(reguladores de ebuli¢do); 2. Baldo de destilacéo; 3. Extrator de Soxhlet; 4. Camara do
cartuxo; 5. Condensador de Allihn; 6. Entrada de agua; 7. Saida de agua;

Apobs a montagem, o solvente é aquecido iniciando-se o processo de refluxo do solvente. O vapor do
solvente passa por um brago de destilacdo e enche a cdmara onde se encontra o cartuxo com o material
solido. O condensador assegura que todo o vapor arrefece, condensa e desce para a camara central do

Soxhlet, que o vai acumulando.
Os lipidos que se pretendem extrair vdo-se dissolvendo no solvente quente.

No momento em que quase todo o espaco da cAmara central se encontra preenchido pelo solvente, esta
é esvaziada pelo sifdo. O solvente volta para o baldo de destilacdo, completando o ciclo da extragdo.
Este ciclo € repetido véarias vezes, por varias horas, consoante a quantidade de composto necesséria e a

facilidade com que este é extraido, devendo o solvente estar transparente na fase final da extracéo.

Durante cada ciclo, uma porcao de composto ndao-volatil dissolve-se no solvente. Apos vérias passagens

do solvente pelo material s6lido, o0 composto é concentrado no baldo de destilacéo.

Apods a extragdo, o solvente € removido, normalmente por recurso a um evaporador rotativo ou
recuperado na cdmara central do Sohxlet (j& sem o cartucho) para posterior reaproveitamento. A por¢ao

ndo sollvel do s6lido mantém-se no cartucho, sendo despois descartada. [32]
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2 Materiais e métodos

Este capitulo descreve os materiais, solventes e procedimentos experimentais utilizados ao longo do
estudo da otimizacdo da secagem (subcapitulo 3.1), otimizacdo da extracdo (subcapitulo 3.2) e

influéncia do tempo de armazenagem no aumento do teor de acidez (subcapitulo 3.3).
2.1 Amostras

Ao longo desta tese foram recolhidas amostras de varios pontos de forma a englobar os diferentes tipos
de bagago existentes ao longo do processo. Um esquema dos varios pontos de amostragem encontra-se
na figura 2.1. As amostras foram recolhidas todos os dias de 2 em 2 horas para cada ponto de
amostragem e todas estas sdo juntas obtendo-se uma amostra didria representativa para cada ponto.
Estas amostras foram utilizadas nos estudos dos subcapitulos acima descritos.

Pontos de Amostragem
H: Humidade G: Gordura A: Acidez

CHARCAS DESCAROGCADORA
® H/G ® 1xDia(MedidorOnline)
® H ® 1xDia

2 x Tangue Cheio

© H
©H
eH

cAsAO
© H/G/A ] COMBUSTIVEL
O H/G
OH
0 A
A l el;ﬂ

|| FORNO1 | ] SECADOR 1
casho

e | é
Lpf FORNO2 | | SECADOR 2
P

GRANULADORA
TANQUES + G’
DE BLEO EXTRACTORA

Figura 2.1 - Mapa indicativo dos pontos de amostragem

Os pontos de amostragem da figura 2.1 sdo caracterizados na Tabela 2.1. S&o apresentadas as gamas de

humidade e gordura médios para cada ponto de amostragem
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Tabela 2.1 - Identificacdo das amostras de bagaco e valores tipicos de humidade e gordura

Nomenclatura Referéncia”

Descricédo do ponto de

% Gordura % Humidade

amostragem esperada esperada
BH 1 Entrada do bagago humido 2.5-3.5% 65-77%
para os secadores.
BHMIX 2,3 Bagaco humido a entradados  7-8% 30-35%
secadores ap6s mistura com
material de retorno.
BSO 4,56 Bagago seco oleoso a saida dos  12-14% 6-10%
secadores e do armazém de
BSO.
GRAN 8 Bagago seco oleoso granulado  12-14% 6-8%
a entrada da extratora.
BE 7 Bagaco extratado ndo oleoso a  <1% 10-13%
entrada do armazém
combustivel.
OLEOBAG  9e10 Oleo de bagaco de azeitonanos NAO NAO

tanques de 6leo e a saida da

extratora.

APLICAVEL APLICAVEL

*Referente a figura 2.1

Na figura 2.2 podem observar-se fotografias representativas de cada ponto de amostragem.

Figura 2.2 - VVarios pontos de amostragem. Da esquerda para a direita - BH, BHMIX, BSO,

GRAN, BE e OLEOBAG

32



2.2 Solventes

2.2.1 n-Hexano
O solvente usado para fazer as extracdes de soxhlet em laboratério foi 0 hexano, nimero CAS 104373.
O fabricante do que foi usado em laboratério é a LABCHEM, com uma pureza de 98% e o nimero de
identificacdo do fabricante é o 7701060-0100.

2.3 Material

2.3.1 Analisador de humidade de halogéneo HE 53

O analisador de humidade (figura 2.3) é formado por uma balanga e uma unidade de aquecimento.

Figura 2.3 — Analisador de humidade de halogéneo HE53 [33]

De forma a medir o teor de humidade presente na amostra, 0 peso inicial é registado e um radiador de
halogéneo aquece e vai secando a amostra a0 mesmo tempo que a balanga integrada a vai pesando.
Quando o peso da amostra deixa de sofrer alteragdes na quarta casa decimal, a unidade de aquecimento
desliga-se e o teor de humidade é calculado. A perda de peso ao longo do tempo, devido a perda de

humidade, é utilizada para fazer o célculo.

A amostra absorve radiacdo infravermelha do aquecedor de halogéneo e como resultado aquece mais

rapidamente do que numa estufa em que é aquecida somente através da conveccao. [33]

33



2.4 Procedimentos experimentais

Neste capitulo vdo-se abordar os procedimentos utilizados para determinar os teores de humidade,
gordura e acidez dos diferentes tipos de bagago estudados. Na tabela 2.2, e de acordo com a

nomenclatura da tabela 2.1, estdo os estudos que foram ou ndo feitos para cada uma das amostras.

Tabela 2.2 - Procedimentos aplicados a cada uma das amostras de bagaco

Tipo de amostra Teor de humidade Teor de gordura Teor de acidez
BH

BHMIX
BSO

GRAN

BE
OLEOBAG

X < | X KKK
X | L [KIX[K
X X | X [<|X[<

2.4.1 Teor de humidade no bagaco de azeitona

A determinacdo do teor de humidade ao longo do tempo foi feita recorrendo ao procedimento

experimental a seguir descrito.

Materiais:

. Estufa universal memmert UF75;

. Cépsulas de aluminio Alu-Schale de 125mL;
. Balanga analitica mettler toledo ME204;

. Exsicador;

Procedimento experimental:
1. Pesou-se a capsula vazia e registou-se 0 seu peso;
2. Colocaram-se na cépsula 100g para o BH, 30g para 0 BHMIX e 20g para BSO e BE;

3. Colocou-se a capsula com a amostra na estufa a 103+2°C;
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4. Retirou-se aamostra de a hora a hora, para BH e BE e de 3 em 3 horas para BHMIX e BSO até
perfazer um tempo de 16 horas;

5. Cada vez que se retirou a amostra da estufa, deixou-se arrefecer a capsula no exsicador durante

15 minutos;
6. Pesou-se a capsula com a amostra e registou-se 0 Seu peso;

7. Determinou-se o teor de humidade expresso em percentagem a partir da férmula:

Teor de humidade = [((CA — C))/A] x 100 (2.1)

Este procedimento executou-se em duplicado, sendo que a diferenca entre os resultados das duas
determinagdes nunca excedeu 0s 5% de varia¢do de forma a diminuir a incerteza dos resultados, caso

contrario o procedimento foi repetido.

2.4.2 Teor de gordura no bagaco de azeitona

A determinagdo do teor de gordura ao longo do tempo foi feita recorrendo ao procedimento

experimental a seguir descrito.

Materiais e reagentes:

. Hexano;

. Pérolas de vidro (reguladores de ebuligéo);

. Aparelho extrator de Soxhlet (refrigerante, extrator e extracdo com capacidade de 250 cm?®)
(figura 1.26);

. Manta térmica electrothermal EMES;

. Balanca analitica mettler toledo ME204;

. Estufa de secagem, com aquecimento regulavel para uma temperatura de 103+2°C;

. Papel de filtro, filter-lab de 210 mm;

. Algodao hidrdfilo;

. 10 Baldes de fundo plano;
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Procedimento experimental:

Assumindo que a amostra ja foi previamente seca e/ou que possui 10% ou menos de humidade.

A extracdo foi feita durante 7 horas, trocando de baldo de 15 em 15 minutos durante a primeira hora e

meia, de 30 em 30 minutos durante a segunda hora e meia e por fim durante 4 horas continuas. Assim,

foram necessérios, 6 baldes para a primeira hora e meia, 3 para segunda e 1 para as ultimas 4 horas de

extracéo.

1.

10.

11.

12.

13.

Pesaram-se dez balGes com 3 pérolas de vidro cada;

Colocaram-se cerca de 40g de amostra num cartucho de papel de filtro com algodao

previamente colocado no fundo;
Cabriu-se o cartucho com algodéo e fecha-lo;

Acoplou-se o baldo ao extrator e colocou-se o cartucho dentro do extrator (que deve ficar abaixo

da curvatura do sifao);
Deitaram-se aproximadamente 300 ml de hexano pelo extrator;

Montou-se o aparelho de extracéo, e colocou-se na manta elétrica a uma temperatura de 58-
62°C;

Retirou-se o cartucho do extrator quando se atingiu o tempo final da extra¢éo e quando a cdmara

do soxhlet estava sem hexano;
Voltou-se a montar o aparelho de extracdo a fim de se proceder a recuperagdo do hexano;

Desmontou-se cuidadosamente o aparelho de extragdo e verteu-se o hexano para um gobelé e

recuperou-se 0 maximo de hexano possivel;

Colocou-se o0 baldo na estufa a 103°C durante pelo menos uma hora de forma a evaporar

residuos de hexano;
Arrefeceram-se os baldes no exsicador durante 30 min;
Pesaram-se 0s baldes e registou-se 0 seu peso;

Determinou-se o teor de gordura na matéria total expresso em percentagem a partir da férmula
2.2.
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Teor de gordura total = [((BO — B) x 100)/A] (2.2)

Determinar o teor de gordura na matéria seca expresso em percentagem a partir da formula 2.3.

Teor de gordura na matéria seca = [((BO — B) x 100)/S] (2.3)

Sendo que:

s=4A-(AXH)/100 (2.9)

Este procedimento foi sempre executado em triplicado, sendo que a diferenca entre os resultados das
trés determinagdes nunca excedeu 0s 5% de variacdo de forma a diminuir a incerteza dos resultados,

caso contrario o procedimento foi repetido.

No caso da determinacdo do teor de gordura para o0 BH e BSO para posteriormente se poder medir o
teor de acidez, a extracdo foi feita de forma continua durante 8 horas.

Determinacdo do defeito de moagem:

1. No caso do granulado, apds 7 horas de extracao retirou-se o granulado do cartucho e triturou-

se 0 material usando um martelo;
2. Pesaram-se 40 g do material ja triturado para um novo cartucho;
3. Fizeram-se 4 horas de extracdo continua como ja foi explicado acima;

4. Pesou-se a massa final do baldo e determinou-se o teor de gordura (férmulas 2.2 e 2.3) que

corresponde ao defeito de moagem;

2.4.3 Teor de acidez no 6leo de bagaco de azeitona

Para investigar qual a evolucédo da acidez do bagago humido e do bagaco seco oleoso ao longo do tempo,

duas caixas de 10 dm? foram cheias com bagaco himido fresco e bagago seco oleoso respetivamente.

A caixa de bagago humido foi colocada ao ar livre de forma a recriar 0 mais possivel as condigdes
presentes nas charcas. Foram retiradas 6 amostras duas vezes por semana durante dez semanas. O

bagaco foi colocado na estufa durante pelo menos 16 horas garantindo que secava por completo.
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Posteriormente o 6leo presente no bagaco ja seco foi extraido durante oito horas e o teor da acidez foi

calculado.

A caixa que continha bagaco seco oleoso foi colocada no armazém de BSO para, de forma analoga a
de bagaco humido, recriar o mais possivel as condi¢fes a que normalmente esta sujeito 0 BSO. Foram
retiradas trés amostras duas vezes por semana durante seis semanas, das quais foi feita uma extracéo

durante oito horas e o teor da acidez calculado.
A humidade presente nestas amostras foi determinada recorrendo ao medidor de humidade (figura 2.3).
Determinacao do teor de acidez do 6leo de bagaco de azeitona

A determinacdo do teor de acidez ao longo do tempo de armazenagem foi feita de acordo com o
procedimento descrito a seguir, que tem algumas diferencas em relacdo ao regulamento normalmente

utilizado que pode ser consultado no anexo 1.
Reagentes:
e Mistura 50/50 (V/V) de éter etilico e etanol a 98%

e Solucéo aquosa titulada de hidroxido de sodio a 0,1 mol/L (a concentragéo desta solucéo deve

ser conhecida e verificada antes da sua utilizacdo)
e Fenolftaleina, solucdo de 10g/L em etanol a 98% (V/V)
Material:
e Balanca analitica mettler toledo ME204;
e Erlenmeyer de 250 ml de capacidade;
e Buretadigital TI-T-REX 1SO8655;

Procedimento experimental:

1. Pesaram-se 2.5000 g de dleo de bagago com precisdo até a quarta casa decimal num erlenmeyer

de 250 ml;

2. Dissolveu-se a toma em 60 ml de mistura de éter/etanol e acrescentaram-se 2 a 3 gotas de

solugdo de fenolftaleina;

3. Titulou-se com agitacédo até a viragem do indicador;
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4. Calculou-se a acidez com base na percentagem em massa de &cido oleico de acordo com a
férmula seguinte:

. VXecxM
Teor de acidez = o

(2.5)

xXm

O resultado adotado € a média aritmética de trés determinacoes;

A diferenca entre as trés determinacdes ndo pode exceder 5%.
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3 Apresentacéo de resultados e discussao

Neste capitulo serdo apresentados e analisados os resultados deste trabalho. Devido a quantidade
elevada de dados experimentais e sendo que nos interessam os valores das eficiéncias de secagem e
extracdo, optou-se por apresentar apenas uma selecdo dos dados mais pertinentes sendo que outros

calculos e medidas se encontram em anexo.

Numa primeira fase procedeu-se a um estudo da evolugdo do teor de humidade para diferentes amostras
com diferentes humidades iniciais e verificou-se qual o tempo de secagem necessario para cada uma

delas.

Foram utilizados modelos para descrever as curvas de secagem utilizando-se o programa Table Curve
2D. O modelo foi escolhido como o que melhor se adaptava aos pontos experimentais, sendo que as
constantes foram otimizadas com o solver. Estes sao modelos empiricos, que descrevem a curva sem
ter em conta os fundamentos do processo de secagem sendo que 0s seus parametros nao tém significado

fisico.

Numa 22 fase estudou-se a evolugéo do teor de gordura presente em diferentes amostras ao longo do
tempo. Desta forma, analisou-se qual o efeito que o teor de humidade ou didmetro de pellet, no caso do
material granulado, tém na eficiéncia da extracdo e no defeito de moagem. Verificou-se também qual o
tempo de extracdo necessario para cada tipo de amostra. Os modelos utilizados para descrever as curvas

de extracdo foram elaborados de forma analoga a das curvas de secagem.

Apos realizadas as experiéncias acima procedeu-se ao estudo da evolugdo da acidez ao longo do tempo

de armazenagem para 0 BH e 0 BSO.

Todas as incertezas associadas aos valores experimentais foram calculadas de acordo com o0 método da

propagacéo das incertezas. [34]
3.1 Otimizacéao do tempo de secagem

Com o objetivo de diminuir o tempo de analise em laboratdrio, e para verificar se era possivel diminuir
o0 tempo de secagem de 16 horas colocaram-se diferentes amostras na estufa e foram pesadas de hora a
hora. Com os resultados destas pesagens calculou-se o teor de humidade. A partir daqui foi possivel

determinar a percentagem de humidade retirada, ao longo do tempo.

Para se proceder ao processo de extracdo a amostra tem de ter uma percentagem de humidade
menor/igual a dez. Assim, para além da determinagdo do tempo necessario para secar uma amostra
totalmente também é importante obter modelos que descrevam a taxa de evaporacdo. Estas curvas

permitem definir o tempo ao fim do qual a amostra fica apta para a extracdo. [35]
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3.1.1 Teor de humidade do bagaco humido

A secagem das amostras de bagaco humido foi feita de acordo com o procedimento experimental
presente no capitulo dos métodos e materiais. As tabelas com os resultados das pesagens ao longo do
tempo para as mesmas amostras encontram-se no anexo I1. Os resultados da média de cada duas tomas

do teor de humidade do BH para 3 ensaios distintos encontram-se na tabela 3.1.

O teor de humidade para o bagaco himido encontra-se dentro dos valores esperados para este tipo de
amostra. Em andlise aos resultados da tabela 3.1 verificou-se um decréscimo mais acentuado nas
primeiras 5 horas de secagem e ao fim de 10 horas na estufa o teor calculado comeca a estabilizar

atingido um patamar entre 64,5 e 66% de humidade.
Aos resultados acima foi feita uma anéalise de regressédo utilizando o programa Table Curve 2D.

Apos esta analise calculou-se o valor do RMSD que mede a diferenga entre os valores experimentais e
os previstos pelo modelo. E uma medida que nos permite escolher o melhor modelo para um conjunto

de dados experimentais. Os valores do RMSD foram calculados através da equagao 3.1.

/z;;l(mﬁ—yi)z
RMSD =Y“—— — (3.1)

n-1

Assim, com o objetivo de minimizar este valor, os pardmetros obtidos com o table curve foram
otimizados com o solver e os valores da raiz do desvio médio quadratico (RMSD) calculados para cada
uma das amostras em relacdo ao modelo podem observar-se na tabela 3.2. Estes sdo considerados baixos

para os dados considerados, ou seja, a curva apresentada é um bom ajuste.

Tabela 3.1 - Valores do RMSD em relagdo ao ajuste para curva de secagem do bagaco hlimido

RMSD

BH.1 BH.2 BH.3

0.7033 0.4486 0.3943

Posto isto, obteve-se 0 modelo representado no gréfico 3.1 que descreve o0 aumento do teor de humidade

do bagaco humido ao longo do tempo.
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Gréfico 3.1 - Teor de humidade do bagago himido ao longo do tempo

Analisando gréafico 1 consegue-se reiterar que ha uma maior estabilizacdo do teor de humidade a partir
das 8 horas e que ha um grande decréscimo nas primeiras 5 horas. Isto permite conjeturar que

provavelmente serdo necessarias mais de 8 horas para secar totalmente uma amostra deste tipo.

Com os valores do teor de humidade determinou-se a percentagem de humidade retirada, dividindo
cada um dos valores ao longo do tempo pelo valor final. Os resultados experimentais encontram-se na
tabela 3.3.

Em analise aos dados experimentais presentes na tabela 3.3 consegue-se verificar que ap6s 8 horas a
amostra de bagaco himido se encontra com 98% da humidade retirada. Também se observa que ap6s
11 horas a amostra se encontra totalmente seca, ganhando-se assim 5 horas de tempo de analise em
laboratorio.

No grafico 3.2 apresenta-se 0 modelo escolhido para descrever a percentagem de humidade retirada do

bagaco humido ao longo das onze horas necessarias para secar este tipo de amostra.

Os valores das constantes do modelo foram otimizados com o solver e o valor da raiz do desvio médio

quadratico (RMSD) para cada uma das amostras em relacdo ao modelo pode observar-se na tabela 3.4.

43



Tabela 3.2 — Valores experimentais e do modelo para o teor de humidade retirada do bagaco himido

9% Humidade retirada

Tempo (h) Humidade retirada (%)
BH.1 BH.2 BH.3
2 59 55 55
3 72 73 74
4 80 82 84
5 86 89 90
6 90 94 94
7 93 96 97
8 98 98 98
9 99 99 99
10 99 100 100
11 100 100 100
12 100 99 100
13 100 100 100
14 100 100 100
15 100 100 100
16 100 100 100
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Tabela 3.3 - Valores da raiz do erro médio quadratico para a curva de ajuste do teor de humidade retirada do

bagaco himido em relagdo aos pontos experimentais.

RMSD

BH.1 BH.2 BH.3

0.007 0.004 0.003

Estes sdo considerados baixos para os dados considerados, ou seja, a curva apresentada é um bom ajuste.
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Gréfico 3.2 - Curva de ajuste ao teor de humidade retirada para o bagago himido

Observando a curva de ajuste consegue verificar-se que a partir das cinco horas de secagem se consegue
remover 90% de humidade, concluindo-se que apds este tempo a amostra esta apta para extragdo. Este
modelo pode ser utilizado para prever com que velocidade uma amostra de bagago himido vai secar e

qual a humidade total presente na amostra apds um tempo t na estufa.

3.1.2 Teor de humidade do BSO, BE e BHMIX

Nas tabelas 3.5, 3.6 e 3.7 encontram-se os valores para o teor de humidade ao longo do tempo de
secagem do BE, BSO e BHMIX respetivamente. Estes sdo resultados experimentais para 0 mesmo tipo
de amostra, mas ensaios diferentes. As tabelas com os resultados das pesagens ao longo do tempo para

as mesmas amostras encontram-se no anexo I11.

45

100.00% = = 3 B

12



Tabela 3.4 - Teor de humidade ao longo do tempo para o bagaco extratado

Valores experimentais

Teor de humidade (%) + 0.6

Tempo (h) BE.1 BE.2 BE.3 BE.4 BE.5 BE.6
1 12.06 12.00 12.06 12.07 - -

2 12.07 12.06 12.09 12.07 - -

3 12.07 12.07 12.09 12.09 12.08 12.08
4 12.08 12.07 12.13 12.10 12.09 12.10
5 12.09 12.07 12.16 12.14 12.12 12.12
6 12.09 12.07 12.18 12.16 12.16 12.17
7 12.09 12.08 12.19 12.18 12.17 12.17

Tabela 3.5 - Teor de humidade ao longo do tempo para o0 bagaco seco oleoso

Valores experimentais

Teor de humidade (%) £ 0.5

Tempo (h) BSO.1 BSO.2 BSO.3 BSO.4 BSO.5 BSO.6
3 9.53 9.56 9.51 9.55 9.54 9.55
6 9.65 9.66 9.63 9.65 9.63 9.65
9 9.66 9.68 9.64 9.68 9.68 9.66
12 9.67 9.68 9.67 9.68 8.99 9.68
15 9.73 9.74 9.71 9.71 9.72 9.73
16 9.80 9.81 9.80 9.80 9.82 9.83
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Tabela 3.6 - Teor de humidade ao longo do tempo para 0 BHMIX

Valores experimentais

Teor de humidade (%) £ 1.7

Tempo (h) BHMIX.1 BHMIX.2 BHMIX.3 BHMIX.4 BHMIX.5 BHMIX.6
3 30.88 32.54 32.51 33.07 32.55 32.54
6 30.93 32.67 32.60 33.20 32.69 32.68
9 30.82 32.94 3291 33.47 32.74 32.75
12 31.18 32.95 32.88 33.50 32.94 32.93
15 31.34 33.05 32.98 33.66 - 33.34
16 31.49 33.12 33.09 33.69 33.09 33.37

Observando os valores das trés tabelas acima, podemaos verificar que os valores de humidade para cada
tipo de bagaco estdo dentro do esperado e também se verifica que ndo ha uma grande variacdo a medida
que o tempo avanca. Apds o calculo da percentagem de humidade calculou-se o teor de humidade
retirada para o BE, BSO e BHMIX cujos valores se encontram nas tabelas 3.8, 3.9, e 3.10.

Em relagdo as amostras de BSO e de BHMIX comecgou-se por retirar as amostras da estufa de hora a
hora. No entanto, devido ao facto das amostras ja terem pouca humidade presente, os valores obtidos

foram inconclusivos. Assim, optou-se por retirar as amostras da estufa de 3 em 3 horas na tentativa de

diminuir o problema.
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Tabela 3.7 - Teor de humidade retirada para o bagaco extratado

Valores experimentais

Teor de humidade retirada (%)

Tempo (h) BE.1 BE.2 BE.3 BE.4 BE.5 BE.6
1 100 99 99 99 - -
2 100 100 99 99 - -
3 100 100 99 99 99 99
4 100 100 99 99 99 99
5 100 100 100 100 100 100
6 100 100 100 100 100 100
7 100 100 100 100 100 100

Tabela 3.8 - Teor de humidade retirada ao longo do tempo para o bagaco seco oleoso

Valores experimentais

Teor de humidade retirada (%)

Tempo (h) BSO.1 BSO.2 BSO.3 BSO.4 BSO.5 BSO.6
3 97 97 97 97 97 97
6 98 98 98 98 98 98
9 99 99 98 99 99 98
12 99 99 99 99 92 98
15 99 99 99 99 99 99
16 100 100 100 100 100 100
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Tabela 3.9 - Teor de humidade retirada ao longo do tempo para o BHMIX

Valores experimentais

Teor de humidade retirada (%)

Tempo (h) BHMIX.1 BHMIX.2 BHMIX.3 BHMIX.4 BHMIX.5 BHMIX.6

3 98 98 98 98 98 98
6 98 99 99 99 99 98
9 98 99 99 99 99 98
12 99 99 99 99 100 99
15 100 100 100 100 - 100
16 100 100 100 100 100 100

Observando os valores das trés tabelas anteriores pode concluir-se que para o tempo de secagem
estudado, os pontos experimentais ja tinham atingido um patamar de estabilizagdo. Assim, nao foi
possivel ajustar os pontos experimentais a um modelo adequado que descrevesse verdadeiramente a

curva de secagem.

N&o obstante, todas as amostras tinham mais de 90% da humidade retirada apds 3 horas de secagem.
Considerando que destas 3, 0 valor mais alto de humidade final é cerca de 30% podemos concluir que
trés horas na estufa sdo suficientes para preparar qualquer um dos trés tipos de bagaco acima (BE,
BHMIX e BSO) para extracéo.

3.2 Otimizagéao do tempo de extracao

Como jé foi descrito na sec¢éo referente aos procedimentos experimentais, a extracdo foi feita de 15
em 15 minutos até se atingir 1 hora e meia, de 30 em 30 minutos durante mais 1 hora e meia e finalmente,

durante mais quatro horas perfazendo assim 7 horas de extracao.

Apos a extragdo, no caso do material granulado, este foi triturado e foi extraido novamente durante 4

horas para se averiguar qual o defeito de moagem.

Os vérios tipos de bagaco estudados foram BSO, BE e GRAN. No caso deste ultimo, foram estudadas

pellets com diferentes didmetros e diferentes humidades.
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A identificagdo destas amostras sera feita da seguinte forma “tipo de material. didmetro da pellet.
humidade” assim, uma amostra de granulado com diametro de pellet igual a 7 mm e teor de humidade
de 8% lé-se “GRAN.7.8”. No caso de ndo ser granulado, serd identificado da mesma forma omitindo o
didmetro de pellet ndo existente.

As tabelas com os dados necessarios aos célculos do teor de gordura dos vérios tipos de bagaco

encontram-se no anexo V.
3.2.1 Teor de gordura no BE
Bagaco extratado, humidade =7%

Os valores do teor de gordura calculados para o BE com teor de humidade médio de 7% e os valores da
eficiéncia de extracdo ao longo de 7 horas, encontram-se na tabela 3.10. A eficiéncia de extragéo foi
calculada de forma analoga a humidade retirada e traduz-se na quantidade de gordura retirada a cada

tempo da extracdo, em relagdo a totalidade de gordura retirada no final da extracéo.

Observando os valores do teor de gordura, verifica-se um patamar de estabilizacdo passado 1 hora e 15
minutos de extracdo. Pode-se concluir que apds 15 minutos de extragdo mais de metade da gordura
presente na amostra foi retirada. Ap6s 75 minutos praticamente toda a gordura foi retirada, e apds 150

minutos toda a gordura foi retirada da amostra.

Ou seja, s6 sdo necessarias 2h e 30 minutos para extrair totalmente a gordura presente numa amostra de

BE, com propriedades semelhantes.

Em comparagdo com as 7 horas que normalmente séo utilizadas para o fazer, pouparam-se assim 4h e

meia de analise em laboratorio.

E importante salientar que a humidade presente nesta amostra é anormalmente baixa, sendo que costuma
estar entre 0os 10-13%, pelo que estas conclusdes podem ndo ser aplicaveis ao BE normalmente

analisado em laboratorio.

De forma analoga a seccdo da otimizacdo do tempo de secagem, fez-se 0 ajuste de dois modelos aos
dados experimentais utilizando o table curve 2D e posterior otimizacdo dos seus parametros com o

solver.
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Tabela 3.10 - Teor de gordura do BE.7

Valores experimentais

Teor de gordura (%) £ 2E-2  Eficiéncia de extracdo (%o)

Tempo de extracdo (min) BE.7A BE.7B BE.7.C BE.7A BE.7B BE.7.C

15 0.215 0.215 0.216 59 60 60
30 0.310 0.311 0.311 85 86 86
45 0.353 0.350 0.353 97 97 97
60 0.358 0.355 0.354 98 98 98
75 0.362 0.359 0.358 99 99 99
90 0.363 0.359 0.360 99 99 99
120 0.364 0.360 0.360 100 99 99
150 0.364 0.360 0.361 100 100 100
180 0.364 0.360 0.362 100 100 100
420 0.365 0.362 0.363 100 100 100

A curva de ajuste aos valores do teor de gordura para o bagaco extratado com humidade média de 7,
encontra-se no ANEXO IV.

A curva de ajuste para a eficiéncia de extracdo pode-se observar no grafico 3.3.
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Gréfico 3.3 - Curva do teor de gordura retirada ao longo do tempo de extragdo para o bagago extratado,
humidade 7

Pode-se observar que uma eficiéncia de 100% se obtém entre os 120 e 150 minutos, aplicando o modelo
determina-se que a eficiéncia maxima para o BE.7 se consegue apds 143 minutos de extracdo, assim

poupam-se cerca de 5h e meia de tempo de analise em laboratério.

Bagaco extratado, humidade = 12%

Os valores do teor de gordura para 0 BE com valor de humidade média de 12% e o teor de gordura

retirada correspondente encontram-se na tabela 3.11.

O BE analisado nesta seccao tem um valor de humidade média semelhante ao normalmente obtido na
fabrica. Ap6s 15 minutos de extracdo em laboratorio, ja se retirou cerca de 90% de toda a gordura
presente na amostra, sendo que passados 120 minutos se retirou toda a gordura presente. Observa-se
que a partir dos 15 minutos o acréscimo do teor de gordura extraida ao longo do tempo de extracdo é

baixo, na ordem das milésimas/centésimas.

Para estes valores experimentais e da mesma forma que nas secc¢des anteriores, fez-se um ajuste dos

dados experimentais e calcularam-se os respetivos valores de RMSD.
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Tabela 3.11 - Teor de gordura e teor de gordura retirada para o bagago extratado, h=12

Valores experimentais

Teor de Gordura (%)£0.02 Eficiéncia de extracéo (%)

Tempo (min) BE.12. A BE.12.B BE.12. A BE.12.B

15 0.342 0.340 89 89
30 0.362 0.361 94 94
45 0.365 0.366 95 95
60 0.365 0.368 95 96
75 0.374 0.373 97 97
90 0.380 0.379 99 99
120 0.383 0.383 100 100
150 0.383 0.383 100 100
180 0.384 0.384 100 100
420 0.384 0.384 100 100

O ajuste para 0 aumento do teor de gordura ao longo do tempo e os valores do RMSD para esse ajuste

podem ser consultados no anexo IV.

Os valores de RMSD relativos & curva que descreve o teor de gordura retirada ao longo do tempo

encontram-se na tabela 3.12.

Tabela 3.12 - Valores de RMSD para o BE, h=12

RMSD

BE.12.A BE.12.B

0.003 0.003

Estes valores sdo baixos, assim considera-se que a curva descreve bem os dados experimentais.
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Gréfico 3.4 - Curva de ajuste para o teor de gordura retirada do BE, h=12

Concluindo, a partir deste ajuste pode calcular-se a quantidade de gordura retirada de uma amostra de
BE com um teor médio de humidade de 12. Sendo que, para realizar uma extracdo completa séo
necessarias apenas 2 horas, poupando assim 5 horas de trabalho de laboratério.

3.2.2 Teor de gordura no BSO

BSO, humidade=8%

Os valores experimentais do teor de gordura e gordura retirada do BSO com humidade média de 8
podem ler-se na tabela 3.13.

A partir dos 90 minutos de extracdo atinge-se um patamar de estabilizacdo. Os valores de gordura
extraidos para 0 BSO sdo maiores do que os de BE, como seria de esperar e assim é mais dificil extrair
toda a gordura presente. Em comparacdo, nos primeiros 15 minutos para o BSO, apenas 30% da gordura
presente foi extraida e no BE, para as duas humidades estudadas, nos primeiros 15 minutos extrairam-
se 60-90% de toda a gordura presente na amostra. Observando os dados da tabela 3.13 verifica-se que

s80 necessarias 7 horas para fazer uma extragdo completa.

O ajuste de um modelo aos pontos experimentais do teor de gordura e respetivos valores de RMSD
encontram-se no anexo V.
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Tabela 3.13 - Teor de gordura e Gordura retirada para o BSO, h=8

Teor de gordura (%) + 0.5 Eficiéncia de extracgao (%o)

TEMPO (min) BSO.8.A BSO.8.B BSO.8.C BSO.8.A BS0O.8.B BS0.8.C

15 3.27 3.24 3.24 30 30 30
30 5.08 5.08 5.08 47 47 47
45 8.53 8.53 8.53 78 78 78
60 941 9.41 941 87 87 87
75 9.95 9.95 9.95 92 92 92
90 10.16 10.16 10.16 93 93 93
120 10.38 10.38 10.38 95 95 95
150 10.53 10.53 10.53 97 97 97
180 10.54 10.55 10.55 97 97 97
420 10.87 10.87 10.87 100 100 100

Fez-se um ajuste aos valores de gordura retirada que se pode observar no grafico 3.5 e para o qual os

valores do RMSD se encontram na tabela 3.14.

Tabela 3.14 - Valores de RMSD em relacdo ao ajuste do teor de gordura retirada para BSO, h=8

RMSD

BSO.8. A BSO.8.B BS0O.8.C

0.019 0.019 0.019

Os valores de RMSD séo considerados baixos, o que significa que a curva é um bom ajuste aos dados
experimentais e pode ser usada como um método de previsdo em laboratério para a analise de amostras
de BSO com h=8.
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Gréfico 3.5 - Modelo que descreve o teor de gordura retirada do BSO, h=8

Aplicando o modelo consegue calcular-se que ap6s 68 minutos se extraiu 90% da gordura presente na
amostra. Da mesma forma, quando se faz a analise de uma amostra de BSO semelhante e se tem tempo
limitado, € facil perceber qual foi a eficiéncia da extracéo e fazer os proximos célculos com as correcoes

necessarias. Concluindo, sdo necessarias as 7 horas ja utilizadas normalmente para se fazer uma

extracdo completa de BSO, humidade=8.

3.2.3 Teor de gordura no bagaco granulado

Em relacdo ao bagago granulado, analisaram-se 3 didmetros de pellet diferentes, iguaisa 4, 5e 7 mm.

Para cada diametro de pellet analisaram-se amostras com diferentes teores de humidade.

Granulado, dp=7mm, h=7

Os valores experimentais referentes ao teor de gordura e ao teor de gordura retirada encontram-se na

tabela 3.15.

O ajuste de um modelo que descreve o aumento do teor de gordura do GRAN.7.7 ao longo do tempo

de extracdo encontra-se no anexo V.

Considerando os dados experimentais da tabela 3.15, verifica-se uma estabilizacdo do teor de gordura
a partir dos 150 minutos. Apds meia hora ja se tinha extraido metade da gordura presente na amostra.

Sendo que apo6s 2h30min se consegue realizar uma extracdo completa.
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Tabela 3.15 - Dados experimentais do teor de gordura e gordura retirada para GRAN.7.7

% Gordura massa seca + 0.5 %gordura retirada + 1.3E-4

TEMPO (min) GRAN.7.7.A GRAN.7.7.B GRAN.7.7.A GRAN.7.7.B
15 5.61 5.62 37 37
30 7.61 7.61 50 50
45 11.78 11.78 77 77
60 12.86 12.86 84 84
75 13.63 13.63 89 89
90 14.10 14.10 92 92
120 14.43 14.44 94 94
150 15.30 15.30 100 100
180 15.32 15.32 100 100
420 15.34 15.33 100 100

Foi feito o ajuste de um modelo ao teor de gordura retirada, sendo que os valores de RMSD referentes

a0 mesmo se encontram na tabela 3.16.

Tabela 3.16 - Valores de RMSD relativos ao ajuste para o modelo que descreve o teor de gordura retirada do
GRAN.7.7

RMSD

GRAN.7.7.A GRAN.7.7.B

0.015 0.015

O modelo que se ajusta aos valores de teor de gordura retirada do GRAN.7.7 pode ser observado no

grafico 3.6.
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Gréfico 3.6 - Curva do teor de gordura retirada do GRAN.7.7

Aplicando o modelo pode verificar-se que apds 1.5 horas se conseguir extrair 90% da gordura presente
na amostra. Considerando que apds 150 minutos se consegue realizar uma extracao completa, poupam-
se 4h30 de trabalho de laboratorio.

Granulado, dp=7mm, h=8

Os valores da percentagem de gordura retirada ao longo do tempo e do teor de gordura encontram-se
na tabela 3.17.

Tabela 3.17 - Teor de gordura e gordura retirada para 0 GRAN.7.8

% Gordura massa seca $0.6 Eficiéncia de extracdo (%)

TEMPO (min) GRAN.7.8.A GRAN.7.8.B GRAN.7.8C GRAN.7.8.A GRAN.7.8.B GRAN.7.8C

15 4.09 4.09 4.09 32 32 32
30 8.41 8.40 8.41 66 66 66
45 10.42 10.42 10.42 82 82 82
60 11.90 11.90 11.91 94 94 94
75 12.27 12.27 12.27 97 97 97

58



90 12.30 12.30 12.30 97 97 97

120 12.37 12.37 12.37 97 97 97
150 12.38 12.38 12.38 98 97 98
180 12.57 12.57 12.57 99 99 99
420 12.69 12.69 12.70 100 100 100

Analisando os dados, consegue observar-se um patamar de estabilizacdo a partir dos 75 minutos, no

entanto, s6 se consegue extrair a totalidade da gordura presente na amostra ap6s 420 minutos.

Os valores de RMSD em relacgdo a curva de ajuste aos dados de teor de gordura retirada encontram-se

na tabela 3.18 e gréfico 3.7.

Tabela 3.18 - Valores de RMSD para a curva do teor de gordura retirada para 0 GRAN.7.8

RMSD

GRAN.7.8.A GRAN.7.8.B GRAN.7.8C

0.007 0.007 0.007

Apesar de se observar um declive mais acentuado do que para o granulado com humidade média de 7,
demorou-se mais tempo até se conseguir retirar toda a gordura da amostra. Aplicando a equacéao

conclui-se que se demora cerca de 64 minutos para se retirar 90% da gordura da amostra.

Observando o grafico 3.7 pode-se assumir que se conseguiu extrair toda a gordura entre os 180 minutos
e 0s 420, no entanto seriam precisos mais pontos experimentais para se poder tirar uma conclusdo

rigorosa.
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Gréfico 3.7 - Curva de ajuste do teor de gordura retirada para 0 GRAN.7.8
Granulado, dp=7mm, h=9

Os valores experimentais do teor de gordura calculado e do teor de gordura retirados ao longo do tempo
de extracdo para 0 GRAN.7.9 podem observar-se na tabela 3.19.

Tabela 3.19 - Teor de gordura e gordura retirada do GRAN.7.9

% Gordura massa seca + 0.7 %gordura retirada

TEMPO GRAN.7.9. GRAN.7.9. GRAN.7.9. GRAN.7.9. GRAN.7.9. GRAN.7.9.

(min) A B C A B C
15 3.99 4.01 4.02 30 30 29
30 7.04 7.01 7.05 52 52 51
45 8.91 8.88 8.92 66 66 65
60 10.05 10.02 10.09 74 74 74
75 10.97 10.96 11.07 81 81 81
90 11.68 11.67 11.77 86 86 86
120 13.04 13.05 13.19 96 96 96

150 13.19 13.20 13.35 97 98 97
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180 13.35 13.36 13,51 99 99 99

420 13.53 13.53 13.70 100 100 100

Observando os valores da tabela 3.19 podemos verificar que se atinge um patamar de estabilizacdo aos
120 minutos de extragdo. Também se pode observar que ap6s 15 minutos se conseguir extrair 30% da
gordura presente na amostra.

Os valores de RMSD da tabela 3.20 séo relativos ao modelo que se ajusta aos pontos da gordura retirada

ao longo do tempo. Sao valores baixos pelo que se pode considerar que este € um bom modelo para este
conjunto de dados.

Tabela 3.20 - Valores de RMSD relativos ao ajuste do teor de gordura retirada para 0 GRAN.7.9

RMSD

GRAN.7.9.A GRAN.7.9.B GRAN.7.9.C
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Gréfico 3.8 - Modelo que descreve a percentagem de gordura retirada ao longo do tempo para 0 GRAN.7.9

Observando os valores do grafico 3.8 pode-se afirmar que a totalidade da extragéo deverd ser atingida
entre os 325 minutos e 0s 420 minutos, no entanto ndo é possivel uma conclusdo mais rigorosa devido
a falta de dados experimentais neste intervalo de tempo. Aplicando o modelo conclui-se que a totalidade

da extracdo se atinge apds 5 horas e 51 minutos, poupando 1h e 10 de tempo de analise em laboratorio.
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Granulado, dp=5mm, h=6

Os valores calculados do teor de gordura e o teor de gordura retirado do GRAN.5.6 encontram-se na
tabela 3.21.

Tabela 3.21 - Teor de gordura e gordura retirada do GRAN.5.6

% gordura na matéria seca £ 0.7 Eficiéncia de extragdo (%)

Tempo GRAN.5.6. GRAN.5.6. GRAN.5.6. GRAN.5.6. GRAN.5.6. GRAN.5.6.

(min) A B C A B C
15 7.38 7.53 7.35 50 51 50
30 11.20 11.45 11.19 76 78 75
45 12.81 13.07 12.84 87 89 87
60 13.49 13.79 13.62 92 94 92
75 14.09 14.10 14.15 96 96 95
90 14.28 14.26 14.29 97 97 96
120 14.45 14.42 14.54 98 98 98
150 14.56 14.62 14.65 99 99 99
180 14.62 14.71 14.74 99 100 99
420 14.74 14.72 14.83 100 100 100

Fez-se um ajuste aos dados do teor de gordura retirada e calcularam-se os valores de RMSD relativos

ao mesmo, que podem ser consultados na tabela 3.22.
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Tabela 3.22 - Valores de RMSD para a curva de ajuste aos dados do teor de gordura retirada para 0 GRAN.5.6

RMSD

GRAN.5.6.A° GRAN.5.6.B GRAN.5.6.C

0.3122 0.3122 0.3122

O ajuste aos valores de teor de gordura retirada calculados para 0 GRAN.5.6 encontra-se no grafico 3.9.
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Gréfico 3.9 - Modelo que descreve o teor de gordura retirada para 0 GRAN.5.6

Analisando o grafico 3.9, pode-se supor que se consegue extrair a totalidade da gordura entre os 150

minutos e os 420 minutos. Aplicando a equacdo do modelo, conclui-se que sdo necessarias 4 horas e 51

minutos para se extrair totalmente a gordura da amostra, poupando-se assim 2h e 10 minutos de tempo

de anélise em laboratorio.

Granulado, dp=5mm, h=8

Os valores do teor de gordura calculados e a eficiéncia de extragdo para 0 GRAN.5.8 encontram-se na
tabela 3.23.

Em anélise da tabela 3.23, verifica-se que os resultados atingem um patamar de estabilizacdo apds 90

minutos de extracdo, sendo que ap0ds 7 horas se atingiu um teor de gordura de 14%.
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Tabela 3.23 - Teor de gordura calculada e eficiéncia de extracéo para 0 GRAN.5.8

% gordura na matéria secat0.7

Eficiéncia de extracdo (%)

tempo GRAN.5.8.A GRAN.5.8.B GRAN.5.8.C GRAN.5.8.A GRAN.5.8.B GRAN.5.8.C
15 4.52 451 451 32 32 32
30 9.04 9.04 9.03 64 64 64
45 11.01 11.02 11.01 78 78 78
60 12.18 12.17 12.17 86 86 86
75 12.71 12.71 12.71 90 90 90
90 13.05 13.05 13.05 92 92 92
120 13.76 13.73 13.74 97 97 97
150 13.91 13.89 13.89 98 98 98
180 14.10 14.03 14.03 99 99 99
420 14.17 14.15 14.16 100 100 100

Apo6s 15 minutos de extracéo, cerca de 30% da gordura ja tinha sido retirado. O mesmo aconteceu com
0s GRAN.7.8 e GRAN.7.9 e BSO.8. Aparentemente pode dizer-se que, entre um teor de humidade de

8-9% para os primeiros 15 minutos de extra¢do nao se verifica uma diferenca significativa entre granular

o material ou o alterar o tamanho de pellet.

Estudando a eficiéncia da extracdo como apresentada na tabela 3.23, sdo necessarias 7 horas para se

fazer uma extracdo completa de um material deste tipo.

Os dois conjuntos de dados da tabela acima foram colocados no table curve 2D e obtiveram-se dois

modelos descritivos das curvas do teor de gordura e eficiéncia da extracdo. O primeiro modelo e os

valores de RMSD calculados em relacdo ao mesmo encontram-se no anexo IV.

O modelo que descreve a curva da eficiéncia de extracdo para 0 GRAN.5.8 encontra-se no grafico 3.10

e os valores de RMSD que provam gue 0 mesmo € um bom ajuste na tabela 3.24.
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Tabela 3.24 - Valores de RMSD para a curva de ajuste a eficiéncia de extracéo calculada para 0 GRAN.5.8

RMSD

GRAN.5.8.A GRAN.5.8.B GRAN.5.8.C

0.0048 0.0046 0.0046
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Gréfico 3.10 - Curva de ajuste aos dados da eficiéncia de extracdo do GRAN.5.8

Aplicando o modelo escolhido para descrever a curva da eficiéncia de extragdo verifica-se que 4h e 18
minutos sdo suficientes para extrair toda a gordura da amostra, poupando-se assim cerca de 2h e 40

minutos de trabalho em laboratério.

Granulado, dp=4mm, h=8%

Os valores do teor de gordura calculados, e a eficiéncia de extragdo para 0 GRAN.4.8 podem ser

consultados na tabela 3.25.
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Tabela 3.25 - Valores do teor de gordura e eficiéncia da extra¢do para 0 GRAN.4.8

Teor de gorduraz0.4 (%) Eficiéncia de extracédo (%o)

TEMPO (min) GRAN.48.A GRAN.48.B GRAN.48.C GRAN.4.8. A GRAN.4.8B GRAN.48.C

15 2.69 2.68 2.69 38 38 38
30 3.72 3.77 3.75 53 53 53
45 4.82 4.84 4.85 68 69 69
60 5.44 5.41 5.45 77 77 77
75 5.97 5.92 5.95 84 84 84
90 6.19 6.19 6.19 88 88 88
120 6.38 6.39 6.39 90 90 90
150 6.65 6.70 6.63 94 95 94
180 6.84 6.82 6.85 97 97 97
420 7.07 7.06 7.07 100 100 100

Analisando os valores do teor de gordura consegue-se observar um patamar de estabilizacdo a partir

dos 90 minutos de extragao.
O valor total de gordura retirado é baixo para o que seria esperado para este tipo de material.

O valor de gordura retirado é semelhante ao que seria esperado para 0 BSO nédo granulado, ou seja,
pode ser devido ao tamanho de pellet ser demasiado pequeno. Apesar de com um tamanho de pellet
mais pequeno haver um aumento da area de contacto do solvente com a matriz do leito, pode ndo haver
um fluxo da miscela eficiente, sendo que o solvente ndo se consegue difundir corretamente dentro da

extratora.

Apo6s 30 minutos mais de metade da gordura j& tinha sido extraida da amostra e pela tabela s&o

necessarias 7 horas para extrair totalmente toda a gordura da amostra.

O modelo para os dados do teor de gordura e os respetivos valores de RMSD encontram-se no anexo
(\VA
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O modelo escolhido como ajuste para a eficiéncia de extracdo ao longo do tempo para 0 GRAN.4.8
encontra-se no grafico 3.11. Os valores de RMSD, que mostram que o modelo do gréafico 3.11, é um
ajuste aceitavel para as eficiéncias de extracdo calculadas encontram-se na tabela 3.26.

Tabela 3.26 - Valores de RMSD relativos ao ajuste para a eficiéncia de extracdo do GRAN.4.8

RMSD

GRAN.4.8. A GRAN.4.8.B GRAN.4.8.C
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Gréfico 3.11 - Curva de ajuste a eficiéncia de extragdo do GRAN.4.8
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3.2.4 Efeito do teor de humidade na eficiéncia da extracgéo

O teor de humidade é um dos fatores que mais influencia a eficiéncia de extracao

Neste contexto, analisou-se a eficiéncia de extracdo de bagaco de azeitona, para material granulado de
didmetro de 7mm, para amostras com teores de humidade de 7% (GRAN.7.7), 8% (GRAN.7.8) e 9%
(GRAN.7.9). Os resultados estdo apresentados no grafico 3.12.
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Gréfico 3.12 — Curvas da eficiéncia de extragdo do GRAN, dp=7mm, h=7, 8,9 %

Em estudos que examinam a extracdo de lipidos de sementes oleosas, um teor de humidade intermédio
entre 8-10%, resulta num aumento da eficiéncia de extracdo, enquanto que teores de humidade mais
altos interferem diretamente com a penetracao do solvente na amostra e a difusdo do éleo para a miscela
pois 0 hexano €é altamente insoltvel em agua [36-40]. Isto esta de acordo com os resultados obtidos

Vvisto que para o maior teor de humidade se obteve a menor eficiéncia de extrag&o.

Observando o gréfico 3.13 verifica-se pior eficiéncia de extragdo para h=9%, melhor eficiéncia de
extracdo para h=8% e uma eficiéncia de extragdo média para h=7%. A maior diferenca entre as 3 curvas
observa-se até aos 150 minutos, sendo que a partir deste tempo nos encontramos na area dos patamares
de estabilizacdo. Partindo do pressuposto que as pellets se encontram dentro do extrator entre 60 a 150
minutos, para uma melhor eficiéncia de extracdo obtém-se uma gordura residual final de 2%, para o

granulado de 7mm e teor de humidade 8%.

No entanto, este efeito pode ndo ser significativo numa unidade industrial, uma vez o processo de
extracdo em scale-up € menos sensivel ao parametro da humidade comparativamente ao método

laboratorial utilizado, o soxhlet. Desta forma, apesar das curvas de extracdo por soxhlet nos levarem a
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concluir que maior teor de humidade leva a menor eficiéncia de extracéo, a nivel industrial existe uma
maior sensibilidade ao pardmetro da humidade, existindo uma maior margem de erro para flutuagdes
deste teor no produto granulado a entrada. Isto pode potencialmente dever-se ao tipo de contacto em
contracorrente da alimentagdo com o solvente [41].

3.2.5 Efeito do didmetro de pellet na eficiéncia da extracao

Outros fatores que influenciam a eficiéncia de extracao é o didmetro de pellet, a sua dureza e porosidade.
Estas caracteristicas interferem diretamente na forma como o solvente extrai a gordura do BSO.

Os tamanhos de pellet estudados foram granulados de 4mm (GRAN.4.8), 5 mm (GRAN.5.8) e 7 mm
(GRAN.7.8) e ainda o material sem estar granulado (BSO), todas estas amostras com um teor de
humidade médio de 8%.

Como se pode observar no gréafico 3.13 os modelos apresentados nas secc¢Oes anteriores, para as
amostras com um teor médio de humidade de 8% foram tragados contra o tempo de extragdo, de forma

a averiguar qual o efeito do tamanho de pellet na eficiéncia da extragéo.
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Grafico 3.13 - Eficiéncia de extragdo VS tempo de extracdo; Teor de humidade constante de 8% para diferentes

amostras GRAN com diferentes didmetros de pellet e BSO

Observando as curvas, pode-se concluir que ha uma grande diferenga entre um didmetro de pellet de 4
mm e as outras amostras, sendo o diametro de pellet para o qual a extracdo completa é mais demorada.
Estes resultados sdo compativeis com os da literatura, sendo que geralmente, material com uma

espessura reduzida, apresenta uma boa permeabilidade do solvente e difusdo do 6leo, mas ma
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percolacdo do solvente. As amostras com maior espessura tém propriedades inversas devido ao
decréscimo da area de superficie da amostra com o solvente [40].

Normalmente, as condi¢bes de operacdo para a industria sdo empiricamente calculadas e depois
ajustadas a situacdo real por tentativa e erro. No entanto, em varias fontes da literatura é sugerido que
um equilibrio entre as duas situa¢@es limitantes acima descritas leva a valores 6timas da eficiéncia de
extracdo [37-40] [42].

No entanto, por ter uma diferenca tdo grande de todas as outras pode-se discutir que os resultados para

a amostra de granulado com 4 mm de didmetro tém algum erro associado. O facto de haver uma
diferenca tdo grande entre o granulado de 4mm e as outras amostras, pode ter algo a ver com as
caracteristicas fisicas da pellet.

De facto, em fabrica apesar de se ter obtido material granulado de 4 mm nunca chegou a ser utilizado,
pois as condigdes necessarias a transformagdo de um material com uma espessura tdo reduzida séo
desfavoraveis ao processo. Para além disso, a amostra utilizada ja tinha mais de 2 anos e é possivel que

nao tenha mantido as suas caracteristicas fisicas.

Observando o gréafico 3.13 consegue perceber-se que hd uma diferenca positiva, ainda que ligeira, entre
um didmetro de pellet de 7mm e de 5Smm. No entanto, parece ndo haver diferenca entre um material
granulado de 5 mm e BSO ndo granulado. Assim, é pertinente analisar com mais detalhe a diferencga

entre estas trés curvas.

Para isto, calculou-se a diferenca relativa entre o granulado de didmetro de pellet de 7 mm e 5 mm, o
granulado de didmetro de pellet de 7mm e 0 BSO néo granulado, e 0 BSO néo granulado e o granulado

de diametro de pellet de 5 mm.

Em anélise a tabela 3.27, verifica-se a pouca diferenca entre 0 BSO e 0 GRAN.5, sendo que a maior
diferenca se verifica nos primeiros 30 minutos do processo de extracdo. A partir deste tempo, as
diferencas sdo inferiores a 1% pelo que se pode afirmar que o comportamento dos 2 tipos de material

durante a extracdo é semelhante.

Isto posto, durante a extracdo organizando as diferentes amostras de forma por eficiéncia de extracao
de forma crescente tem-se GRAN.5 < BSO < GRAN.7.
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Tabela 3.27 - Diferenca relativa entre as curvas da eficiéncia de extracdo para GRAN.7, GRAN.5 e BSO;

Humidade média de 8 %

Diferenca relativa entre A-B (%)

Tempo de extragdo (min) GRAN.7.8 - BSO.8 GRAN.7.8 - GRAN.5.8 BSO.8 - GRAN.5.8

15 8.77% 9.91% 1.26%
30 4.60% 5.23% 0.66%
45 2.55% 2.91% 0.37%
60 1.56% 1.79% 0.23%
75 1.04% 1.18% 0.15%
90 0.73% 0.83% 0.11%
120 0.40% 0.46% 0.06%
150 0.25% 0.29% 0.04%
180 0.16% 0.19% 0.02%
420 0.00% 0.00% 0.00%

Admitindo que apds 400 minutos a extracao estava completa, determinou-se o defeito de moagem para
cada um dos didmetros das pellets. Como foi descrito no capitulo inicial, este representa a percentagem
de gordura que ndo consegue ser extraida, inerente a estrutura do granulado. Para esta determinacéo
moeram-se 0s pellets e procedeu-se a uma nova extracdo de acordo com procedimento experimental do
subcapitulo 2.4.2.

O defeito de moagem das amostras estudadas encontra-se na tabela 3.28.

Tabela 3.28 - Comparagdo do defeito de moagem das amostras com teor de humidade médio de 8

Amostra Defeito de moagem (%) Média

GRAN.4.8.A 0.3342

GRAN.4.8.B 0.3309 0.33
GRAN.4.8.C 0.3349

GRAN.5.8.A 0.1988

GRAN.5.8.B 0.1980 0.20
GRAN.5.8.C 0.1999

GRAN.7.8.A 0.1622 0.16
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GRAN.7.8.B 0.1621

GRAN.7.8.C 0.1617

Observando os valores de defeito de moagem verifica-se um defeito de moagem maior para as pellets
de menor dimensdo, apresentando as pellets de 4 mm o dobro do teor de gordura residual
comparativamente as pellets de 7 mm. Apesar de estes resultados parecerem contrérios ao esperado,
uma vez que quanto menor o diametro de pellet maior sera a area de superficie exposta ao solvente,

existem outros fatores que afetam o defeito de moagem, como o efeito da caramelizacéo.

Com as altas temperaturas e taxas de compressdo a que o material é sujeito durante o processo de
granulacdo, os agucares presentes podem caramelizar, obtendo-se uma pellet mais compacta e menos

porosa, afetando diretamente o processo de dissolucao através da superficie e interior das pellets.

O efeito da adigdo de agucares foi estudado, num processo de granulagdo. Verificou-se que a adi¢do de
acucares e a consequente caramelizacdo levou a uma melhoria da qualidade da pellet, o que é desejavel
em situacgdes cujo produto final é destinado a alimentagdo animal [43]. A reacdo de caramelizacdo afeta
a granulagdo e pode-se assumir que as condi¢cdes de processo quando as amostras de 4 mm foram
recolhidas levaram a um aumento da caramelizacdo e a uma consequente dificuldade de penetracdo do

solvente na nos micréporos da pellet [44].

E também importante referir que, o defeito de moagem para os pellets de 7 mm é o mais baixo e,
portanto, estas apresentam (entre as estudadas) o melhor comportamento durante o processo de
extracdo. A curva de extracdo para este granulado apresenta a melhor eficiéncia e tem o teor de gordura
residual mais baixo. Isto vai de encontro a escolha da casa alta, visto que este é o didmetro de pellet

utilizado neste momento na unidade industrial.

3.3 Influéncia do tempo de armazenagem do BH e do BSO no teor de acidez do

6leo de bagaco de azeitona

O parametro mais importante na avaliagdo da qualidade do 6leo de bagaco (e restantes azeites) é o teor
de acidez. O prego de venda do 6leo de bagago de azeitona esta definido para uma base de 10° de acidez,
sendo ajustado consoante o teor de acidez final do éleo produzido em fébrica [45]. Uma vez que o
aumento de acidez comeca assim que a azeitona é apanhada da &rvore, durante todo o processo de
producdo de azeite, armazenamento do BH e producéo de 6leo de bagago de azeitona esta a ocorrer um

aumento que vai afetar o teor de acidez final do éleo.
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Assim, € pertinente averiguar o tempo de armazenagem 6timo para que ndo haja um ajuste negativo ao
preco de venda do bagago de azeitona. Este estudo incidiu sob o BH proveniente dos lagares, que fica
armazenado nas charcas e sob 0 BSO armazenado apos a secagem.

Também é de ter em atencdo que esta experiéncia decorreu sobre uma escala muito menor do que a
realidade, sendo que os resultados obtidos podem néo traduzir com exatiddo os efeitos observados em

condigdes de maiores dimensdes.
3.3.1 Evolucéo da acidez no BH

Em primeiro lugar, deve-se destacar a dificuldade de garantir a homogeneidade das amostras ao longo
das 10 semanas de estudo. Apesar de se misturar o bagago humido na caixa, as condi¢es atmosféricas
e a dimensdo da caixa ndo garantia que uma amostra fosse igual a outra retirada na semana seguinte. O
aspeto do bagaco humido a superficie é distinto do aspeto interior. A superficie fica escura e oxidada

perdendo volume, formando uma crosta seca tanto maior quanto maior o tempo de armazenamento.

O gréfico 3.14. descreve a evolugdo da acidez do 6leo extraido do BH ao longo de 10 semanas de
armazenagem e a sua comparagdo com a evolugdo da acidez ao longo de 3 meses (para 0 mesmo tipo

de amostra) obtida no artigo [47].

Anteriormente a determinacdo do teor de acidez fez-se a secagem e extracdo das amostras, sendo que o
teor de humidade e gordura foram determinados em conjunto com o teor de acidez e se mantém
constantes ao longo do tempo de estudo. Em relacéo a referéncia da literatura ([47]] o teor de gordura

obtido foi semelhante e o de humidade um pouco mais baixo, entre 62-68%.
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Gréfico 3.14 - Evolugéo do teor de acidez no BH ao longo de 10 semanas de armazenagem
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Observando o grafico concluimos que hd um aumento do teor de acidez ao longo do tempo, sendo que
este desacelerou nas ultimas 3 semanas do estudo.

Sabe-se que a hidroélise leva a consequente degradacdo dos lipidos e aumento da quantidade de acido
oleico. Vérios estudos sugerem que um teor de humidade alto acelera a degradacdo dos lipidos
originando 6leos com maior grau de acidez [46]. Isto pode ser observado, comparando a evolugdo do
teor de acidez experimental e da literatura, sendo que o segundo por ter um teor de humidade mais baixo

tem uma evolucéo mais lenta.

Os resultados do grafico 3.14 podem ser atribuidos ao fato da charca de BH se encontrar exposta as
condigdes meteoroldgicas, sendo que a gordura é mais suscetivel de sofrer oxidagdo e/ou hidrolise.
Como ja foi mencionado antes, as charcas da fabrica tém capacidade para milhares de toneladas, sendo

que os efeitos estudados acontecem de forma menos exponencial.

Conforme esperado, o teor de gordura extraido manteve-se constante ao longo do tempo de

armazenagem.

Como nao houve um controlo individual das varidveis a que estas amostras foram sujeitas, é possivel
gue haja fatores que afetam mais ou menos o aumento do teor de acidez, cujo efeito singular néo foi

estudado.

3.3.2 Evolugéo da acidez no BSO

De forma analoga ao BH, o grafico 3.15. descreve a evolugdo da acidez do 6leo extraido do BSO ao
longo de 6 semanas de armazenagem. Anteriormente a determinag&o do teor de acidez fez-se a secagem
e extracdo das amostras, sendo que o teor de humidade e gordura foram determinados em conjunto com

0 teor de acidez.

Analisando o gréfico 3.15, o teor de acidez tem um crescimento mais lento que para o 6leo obtido a

partir do bagaco humido atingindo um patamar de estabilizacéo ap6s 3 semanas.

Concluindo, para o 6leo obtido a partir do bagaco himido, em 10 semanas houve um aumento de 5.43%
no teor de acidez, que se traduz em 0.5% de aumento por semana, em média. Comparando com 0s
valores da literatura, consegue observar-se uma progressdo semelhante do teor de acidez com um

aumento médio de 0.4% por semana [47].

Para o 6leo obtido através das amostras de BSO, em 6 semanas observou-se um aumento de 1.30%,

sendo que isto se traduz em 0.2% de aumento por semana.
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Gréfico 3.15 - Evolugdo do teor de acidez, teor de gordura na base seca e teor de humidade do dleo de bagaco de

azeitona ao longo de 6 semanas de armazenagem de BSO

3.3.3 Impacto econémico do aumento da acidez

O aumento de um grau de acidez significa uma redugédo de 2% no preco do 6leo de bagago de azeitona
ditado pela olimerca [45]. Consultando o preco do Oleo de bagaco de azeitona neste momento,
verificamos que sdo 1700 €/ton, sendo que 2% deste preco sdo 34 € por tonelada de 6leo de bagaco de

azeitona produzida.

Para 0 BH, a variacdo de 1 grau corresponde a 2 semanas de armazenamento. No final das 10 semanas
estudadas, obteve-se um acréscimo de 5.43% que representa uma perda de 187 €/ton de 6leo de bagago
de azeitona. No entanto, para se ter capacidade para processar todo 0 BH em apenas 2 semanas, seria
necessaria uma capacidade de tratamento aproximadamente 15 vezes superior a atual condensada em 4
meses do ano, o que a nivel de investimento, logistica e pessoal, é inviavel e ilogico, uma vez que o

valor acrescentado ao produto final ndo justifica o aumento produtivo e a operacdo descontinua.

Tendo em conta os resultados obtidos 0 aumento de 1 grau de acidez no BSO acontece ap6s 5 semanas.
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4 Conclusodes

Para os diferentes tipos de amostra estudados apresentam-se as tabelas 4.1, 4.2 com as principais

conclusdes das seccdes de otimizacdo do tempo de secagem e extracado.

Tabela 4.1 - Resultados principais da otimizacdo do tempo de secagem

Otimizacdo do tempo de secagem

) o 50% 90% 100% Tempo
Tipo de Eq. Curva da eficiéncia de ) ] ]
humidade humidade humidade ganhoem
amostra secagem ) ) ) .
retirada retirada retirada analise
BH y*"(=1) =097 4+ 0.961/x71.993  1h50min 4h54min 10h 11h
BSO - - <3h 16h 13h
BHMIX - - <3h 15h 13h
BE - <1h <3h 5h 13h

Como se pode observar na tabela 4.1, determinou-se 0 tempo que se poupa em analise para o BH e para

0 BE e também se ajustou um modelo a curva de secagem do BH, ndo foi possivel fazer a modelagem

das curvas de secagem do BSO, BHMIX devido a falta de pontos experimentais nas primeiras 3 horas

de secagem e BE devido a falta de pontos nos primeiros 60 min. Para o BH, verificou-se que para

preparar a amostra para a extracdo sao necessarias apenas 4h e 54 minutos.

As conclusdes principais da sec¢do da eficiéncia de extracdo encontram-se na tabela 4.2. Pode ler-se o

tempo que foi poupado em analise em laboratorio e verificar-se que em relacéo ao granulado, a amostra

com didmetro de 7 mm e teor de humidade de 8%, foi aquela para a qual se conseguir uma melhor

otimizacgéo.
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Tabela 4.2 - ConclusGes da otimizacdo da extracdo

Otimizagéo da extragao

Tempo (min) para atingir X%

;:;05::(; Eq. Curva da eficiéncia de extracao de eficiéncia da extragdo :r(:;?izz (ﬁ?nho o
50% 85% 100%

GRAN.4.8 yM(—1) = 0.940 + 25.251/x 24 107 388 32 min

GRAN.5.8 y~(—=1) = 0.997 + 532.534/x 23 54 258 2h 42 min
GRAN.5.6 yA(—=1) = 0.932 + 58.404/x"1.5 15 47 291 2h 9 min
GRAN.7.7 yM(—1) =0.987 + 110.055/x"2 23 69 337 1h 23 min
GRAN.7.8 y*(—=1) =0.997 + 457.502/x"2 22 50 246 2h 54 min
GRAN.7.9  y~(=1) = 0.984 + 139.713/x*1.5 27 79 351 1h 9 min
BE.7 e”(6.524E(—4) — 115.0826/x"2) 13 27 143 4h 37 min
BE.12 yA(=1) =0.99 + 0.707 x Inx/x - - 259 2h 41 min
BSO.8 yA(=1) = 0.977 + 523.021/x"2 23 53 256 2h 44 min

Em relagdo ao aumento da acidez ao longo do tempo, estudou-se o0 BH e 0 BSO e conclui-se que o BH

deve ser processado 0 mais rapidamente possivel, sendo que foram necessarias apenas 2 semanas para

0 aumento de 1 grau de acidez do 6leo obtido, a escala estudada. Também se concluiu que o 6leo obtido

a partir do BSO tem um aumento da acidez mais lento que o BH sendo preferencial armazenar o material

na forma seca.
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5 Trabalhos futuros

Dando seguimento ao trabalho realizado nesta dissertacdo, devera fazer-se um estudo sobre o
comportamento das amostras de BE, BHMIX e BSO durante as primeiras trés horas de secagem. Isto
poderé ser atingindo medindo a humidade das amostras de 15 em 15 minutos ou utilizando o medidor
de humidade para construir curvas de secagem e modelando matematicamente para um peso de amostra

maior.

Além disso, poder-se-a também averiguar qual a composicdo quimica do material granulado,
nomeadamente a composicdo em agucares para determinar a possivel extensdo da carameliza¢do nas
amostras. Também, quantificar as diferentes varidveis envolvidas no processo de granulagéo,
temperatura e quantidade de vapor, por exemplo de forma a poder melhor avaliar os fatores que

influenciam a eficiéncia de extragéo.

Simultaneamente, em relagdo a evolucéo da acidez se os ensaios forem repetidos, devera ser feito um
controlo individual de todos os fatores que afetam o aumento da acidez, como a temperatura e no caso
do bagaco humido, a quantidade de aguas rucas a cobrir o material. Assim, para além da determinacao
do tempo 6timo de armazenagem podera também ser feita uma otimizacdo das condicOes de

armazenagem do bagago humido e bagaco seco oleoso.
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7 Anexos

Anexo | - REGULAMENTO (CEE) N° 2568 / 91 DA COMISSAO de 11 de julho de 1991 relativo as
caracteristicas dos azeites e dos 6leos de bagaco de azeitona, bem como aos métodos de analise
relacionados

DETERMINACAO DA ACIDEZ

1. OBJECTIVO

Determinagio dos 4cidos gordos livres em azeites. O teor de 4cidos gordos livres é expresso em termos
de acidez, calculada convencionalmente, ou em indice de acidez,

1.1. Principio
Dissolugio da amostra numa mistura de solventes, seguida de titulagio dos 4dcidos gordos livres
presentes com uma solugio etandlica de hidréxido de potdssio.

1.2. Reagentes

Todos os reagentes devem ser de qualidade analitica reconhecida e a dgua a utilizar deve ser destilada ou
de pureza equivalente.

1.2.1. Eter etilico ¢ etanol a 95% (V/V), mistura 1+ 1 em volume
Adverténcia: O érer etilico ¢ muito inflamdvel e pode formar perdxid plosivos, pelo que deve ser utilizado com as
devidas precaugdes.

Neutraliza-se exactamente no momento de utilizagio com a solugio de hidréxido de potissio (ponto
1.2.2), em presenga de 0,3 ml de solugdo de fenolftaleina (ponto 1.2.3) por 100 ml de mistura.

Nota: Se ndo for possivel utilizar éter etilico, poderd ser utilizada uma mistura de solventes constituida por etanol ¢
tolueno. Se necessirio, o etanol pode ser substituido por 2-propanol.

1.2.2. Solugdo etandlica titulada de hidréxido de potissio, ¢{fKOH) — 0,1 mol/] aproximadamente ou, se
necessdrio, c(lKOH) — 0,5 mol/] aproximadamente.

A concentragio exacta da solugio etandlica de hidréxido de potdssio deve ser conhecida e verificada
antes da utilizagdo. A solugdo deve ser incolor ou amarelo-palha. Decantagio para um frasco de vidro
castanho fechado com uma rolha de borracha,

Nota Uma solugdo incolor estdvel de hidréxido de pordssio pode ser preparada do scguinte modo: mantém-se
durante uma hora em ebuligdo, sob refluxe, 1000 ml de etanol com 8 g de hidréxido de potdssio ¢ 0,5 g de
aparas de al io. Destila-se imedi Dissolve-se no destilado a quantidade necessdria de hidréxido
de potassio. Deixa-se repousar durante virios dias e decanta-se o liguido claro sobrenadante do precipitado de
carbonato de potdssio.

A salugio pode também ser preparada sem destilagio, do seguinte modo:

Adicionam-se 4 ml de butilato de al io e dei. a mistura durante alguns dias. Decanta-se o
liquido sobrenadante e dissolve-se nele a quantidade n:cessﬁna de hidroxido de potdssio. Esta solugio estd
pronta para ser utilizada.

1.2.3. Fenolftaleina, solugio de 10 g/] em etanol a 95—96 % (V/V) ou azul alcalino (no caso de matérias
gordas fortemente coradas), solugio de 20 g/] em etanol a 95—96% (V/V).

1.3, Aparclhos e utensilios
Material corrente de laboratério, designadamente:
1.3.1. Balanga analitica.
1.3.2. Erlenmeyer de 250 ml de capacidade.
1.3.3. Galheta de 10 ml de capacidade, graduada em 0,05 ml.

1.4, Processo

1.4.1. Preparagio da amostra para anlise

A determinagao ¢ efectuada a partir da amostra filtrada. Se o teor total da humidade e impurezas for
inferior a 1% a andlise é efectuada na amostra nao filtrada.

1.4.2. Tomas de ensaio

Colhem-se as tomas de ensaio, de acordo com o indice de acidez presumido, em conformidade com as
indicagdes do quadro seguinte.
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1.4.3,

1.5,

Indice de acidez Peso da toma de Precisio da pesagem da toma
presumido ensaio (g} | de ensaio
<1 20 0,05
1—4 10 ' 0,02
4—15 2,5 0,01
1575 0,5 0,001
> 75 0,1 0,0002

A pesagem deverd ser efectuada no erlenmeyer (ponto 1.3.2). '

Determinagio

Dissolvée-se a toma em 50 a 100 ml de mistura éter/etanol (ponto 1.2.1) previamente neutralizada.
Titula-se, com agitagio, com a solugio de hidréxido de potdssio (ver nota 2) até & viragem do indicador
(coloragdo carmim da fenolftaleina persistente durante pelo menos 10 s).

Nota 1: A solugo etandlica de hidréxido de potdssio (ponto 1.2.2) pode ser substituida por solugio aguosa de
hidréxido de potdssio ou de sédio desde que o volume de 4gua introduzido niio conduza a uma separagio
de fases.

Nota 2:  Se a quantidade necessdria de solugio de hidréxido de
uma solugio a 0,5 mol/l.

io a 0,1 mol/1 ul

p 10 ml, utiliza-se

Nota3:  Seasolugio setornar turva durante a titulagdo, junta-se uma quantidade suficiente da mistura de solventes
(ponto 1.2.1) para obter uma solugio limpida.

Expressdo da acidez em percentagem de 4cido oleico

A acidez, expressa em percentagem em massa, ¢ igual a:

M 100 VxcxM

Vxecx x
1000 m 10 x m

em que:

V = ¢ o volume consumido, expresso em mililitros de solugdo titulada de hidréxido de potissio.

= ¢ a concentracdo exacta, em moles por litro, da solugio titulada de hidréxido de potdssio
utilizada.

= ¢ a massa molar, em gramas por rl-'mle. do dcido adoptado para a expressdo dos resultados ( =
282).

m = ¢ a massa, em gramas, da toma do ensaio.
Toma-se como resultado a média aritmética de duas determinagdes.
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Anexo Il — Massas do baga¢o humido ao longo do tempo de secagem

Tabela 7.1 — Massas da média de 3 tomas de bagaco humido ao longo do tempo de secagem

Massa da amostra (g)

Tempo de secagem (h) BH.1 BH.2 BH.3

0 103.79 103.46  103.62
1 79.35 - -

2 65.54 - -

3 56.82 55.10 54.64
4 52.07 49.23 48.48
5 48.06 44.44 44.28
6 45.40 41.24 41.66
7 43.27 39.64 39.95
8 40.37 38.17 38.93
9 39.63 37.43 38.25
10 39.30 37.17 37.95
11 39.15 37.08 37.86
12 39.04 37.69 37.89
13 39.00 37.02 37.81
14 38.96 36.98 37.76
15 38.92 36.95 37.74
16 38.90 36.92 37.71
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Anexo 111 — Massas do bagaco seco oleoso, bagago extratado e BHMIX ao longo do tempo de secagem

Tabela 7.2 - Dados iniciais para calculo da humidade do bagaco extratado

Identificacdo BE.1 BE.2 BE.3 BE.4 BE.5 BE.6

Massa cdapsula (g) 3.0356 3.0392 3.0356 3.0392 3.0601 3.2088

Massa amostra (g) 20.0154 20.0095 20.0154 20.0095 20.6184 20.5187

Tabela 7.3 - Massa das amostras de bagaco extratado ao longo do tempo de secagem

Massa das amostras (g)

Tempo de secagem (h) BE.1 BE.2 BE.3 BE.4 BE.5 BE.6
0 23.05 23.05 23.05 23.05 23.68 23.73
1 20.64 20.65 20.59 20.62 - -
2 20.64 20.64 20.58 20.62 - -
3 20.64 20.63 20.58 20.62 21.19 21.25
4 20.63 20.63 20.57 20.62 21.19 21.25
5 20.63 20.63 20.56 20.61 21.18 21.24
6 20.63 20.63 20.56 20.60 21.17 21.23
7 20.63 20.63 20.56 20.60 21.17 21.23

Tabela 7.4 - Dados iniciais para calculo da humidade do BHMIX

Identificagdo BHMIX.1 BHMIX.2 BHMIX.3 BHMIX.4 BHMIX.5 BHMIX.6
Massa capsula (g) 3.0987 3.0762 3.0478 3.1068 3.0411 3.0454
Massa amostra (g) 30.2175 30.783 30.4444 30.6161 30.4886 30.3824

88



Tabela 7.5 - Massa das amostras de BHMIX ao longo do tempo de secagem

Massa das amostras (g)

Tempo de secagem (h) BHMIX.1 BHMIX.2 BHMIX.3 BHMIX.4 BHMIX.5 BHMIX.6
0 33.32 33.86 33.49 33.72 33.53 33.43
3 23.98 23.84 23.59 23.60 23.61 23.54
6 23.97 23.80 23.57 23.56 23.56 23.50
9 24.00 23.72 23.47 23.48 23.55 23.48
12 23.90 23.72 23.48 23.47 23.49 23.42
15 23.85 23.69 23.45 23.42 21.05 23.30
16 23.80 23.66 23.42 23.41 23.44 23.29
Tabela 7.6 - Dados iniciais para célculo da humidade do bagago seco oleoso
Identificagdo BSO.1 BSO.2 BSO.3 BSO.4 BSO.5 BSO.6
Massa cdapsula (g) 3.1967 3.2198 3.0666 3.2185 3.0435 2.9656
Massa amostra (g) 20.2346  20.2346  20.4955 20.1444  20.7139  20.4908
Tabela 7.7 - Massa das amostras de bagaco seco oleoso ao longo do tempo de secagem
Massa das amostras (g)
Tempo de secagem (h) BSO.1 BSO.2 BSO.3 BSO.4 BSO.5 BSO.6
0 23.43 23.45 23.56 23.36 23.76 23.46
3 21.50 21.52 21.61 21.44 21.78 21.50
6 21.48 21.50 21.59 21.42 21.76 21.48
9 21.48 21.50 21.59 21.41 21.75 21.48
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12 21.48 21.50 21.58 21.41 21.90 21.47
15 21.46 21.48 21.57 21.41 21.74 21.46
16 21.45 21.47 21.55 21.39 21.72 21.44
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Anexo IV

Bagaco extratado, teor de humidade=7%

Tabela 7.8 - Célculo do teor de gordura do BE.7.A

TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m baldo 169.18 151.72 158.81 163.61 180.51 142.97 145.01 187.30 167.93 194.32
m amostra (g) 40.29 40.29 40.29 40.29 40.29 40.29 40.29 40.29 40.29 40.29
m fim (g) 169.26 151.75 158.83 163.61 180.51 142.97 145.01 187.30 167.93 194.32
% gordura 0.20 0.09 0.04 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
mf-mb (g) 0.08 0.04 0.02 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
%gordura acumulada 0.20 0.29 0.33 0.33 0.34 0.34 0.34 0.34 0.34 0.34
Peso seco (g) 37.38 37.38 37.38 37.38 37.38 37.38 37.38 37.38 37.38 37.38
% gordura massa seca 0.21 0.31 0.35 0.36 0.36 0.36 0.36 0.36 0.36 0.37
Tabela 7.9 - Célculo do teor de gordura do BE.7.B
TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m baléo (g) 169.72 169.19 184.61 178.90 145.10 163.73 161.98 151.73 164.65 148.72
m amostra (g) 40.20 40.20 40.20 40.20 40.20 40.20 40.20 40.20 40.20 40.20
m fim (g) 169.80 169.22 184.62 178.90 145.10 163.73 161.98 151.73 164.65 148.72
% gordura 0.20 0.09 0.04 0.0037 0.0037 0.0007 0.0005 0.0002 0.0002 0.0012
mf-mb (g) 0.08 0.04 0.01 0.0015 0.0015 0.0003 0.0002 0.0001 0.0001 0.0005
%gordura acumulada 0.20 0.29 0.33 0.33 0.33 0.33 0.33 0.33 0.33 0.34
Peso seco (g) 37.30 37.30 37.30 37.30 37.30 37.30 37.30 37.30 37.30 37.30
% gordura massa seca 0.22 0.31 0.35 0.35 0.36 0.36 0.36 0.36 0.36 0.36
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Tabela 7.10 - Calculo do teor de gordura do BE.7.C

Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 168.36 142.93 169.18 184.60 194.98 169.72 163.61 167.93 178.91 164.17
m amostra (g) 40.11 40.11 40.11 40.11 40.11 40.11 40.11 40.11 40.11 40.11
m fim (Q) 168.44 142.96 169.20 184.60 194.98 169.72 163.61 167.93 178.91 164.17
% Gordura 0.20 0.09 0.04 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
mf-mb (g) 0.08 0.04 0.02 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
%gordura corrigida 0.20 0.29 0.33 0.33 0.33 0.33 0.33 0.34 0.34 0.34
Peso seco (g) 37.22 37.22 37.22 37.22 37.22 37.22 37.22 37.22 37.22 37.22
% Gordura massa seca 0.22 0.31 0.35 0.35 0.36 0.36 0.36 0.36 0.36 0.36

Tabela 7.11 - Valores de RMSD para o modleo que descreve o teor de gordura do BE.7

RMSD
BE.7.A BE.7.B BE.7.C
0.0018 0.0014 0.0015
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Bagaco extratado, teor de humidade=12%

Tabela 7.12 - Célculo do teor de gordura do BE.12.A

Tempo (min) 15 30 45 60 75 20 120 150 180 420
m baldo (g) 215.5618 168.3407 164.2009 194.9909 169.1822 161.9872 168.3560 180.5787 169.7349 145.0094
m amostra (g) 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310 40.6310
m fim (g) 215.6826 168.3478 164.2018 194.9912 169.1852 161.9892 168.3571 180.5789 169.7351 145.0095
% Gordura 0.2973 0.0175 0.0022 0.0007 0.0074 0.0049 0.0027 0.0005 0.0005 0.0002
mf-mb (g) 0.1208 0.0071 0.0009 0.0003 0.0030 0.0020 0.0011 0.0002 0.0002 0.0001
%gordura corrigida 0.2973 0.3148 0.3170 0.3177 0.3251 0.3300 0.3328 0.3332 0.3337 0.3340
Peso seco (g) 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359 35.3359
% Gordura massa seca 0.3419 0.3620 0.3645 0.3654 0.3738 0.3795 0.3826 0.3832 0.3837 0.3840
Tabela 7.13 - Célculo do teor de gordura do BE.12.B
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m baldo (g) 158.80 180.51 169.71 145.00 215.56 158.81 164.03 194.99 169.18 162.98
m amostra (g) 40.40 40.40 40.40 40.40 40.40 40.40 40.40 40.40 40.40 40.40
m fim (g) 158.92 180.51 169.71 145.00 215.56 158.82 164.03 194.99 169.18 162.98
% Gordura 2.97E-01 1.83E-02 4.70E-03  1.24E-03 4.95E-03 4.70E-03  3.71E-03 2.48E-04 4.95E-04 2.48E-04
mf-mb (g) 1.20E-01  7.40E-03 1.90E-03 5.00E-04 2.00E-03 1.90E-03 1.50E-03 1.00E-04 2.00E-04 1.00E-04
%gordura corrigida 2.97E-01 1.83E-02 4.70E-03  1.24E-03 4.95E-03 4.70E-03  3.71E-03 2.48E-04 4.95E-04 2.48E-04
Peso seco (g) 35.34 35.34 35.34 35.34 35.34 35.34 35.34 35.34 35.34 35.34
% Gordura massa seca 0.34 0.36 0.37 0.37 0.37 0.38 0.38 0.38 0.38 0.38
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Teor de gordura
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Tabela 7.14 - Valores de RMSD para o modelo do teor de gordura do BE.12

100

RMSD
BE.12.A BE.12.B
1.47E-03 1.03E-03

150 200 250 300 350
Tempo de extracgdo (min)

© y"2=0.15-0.21*Inx/x O  BE.12.A O BE.12.B

Grafico 7.1 - Teor de gordura do BE.12 ao longo do tempo de extragdo
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Bagaco seco oleoso, teor de humidade h=8%

Tabela 7.15 - Calculo do teor de gordura do BSO.8.A

Tempo (min) 15 30 45 60 75 120 150 180 420
m bal&o (g) 194.99 151.73 158.72 215.54 168.52 169.71 157.72 180.48 158.81 150.48
m amostra (g) 40.39 40.39 40.39 40.39 40.39 40.39 40.39 40.39 40.39 40.39
m fim (Q) 196.21 152.40 160.00 215.87 168.72 169.78 157.81 180.54 158.81 150.60
% Gordura 3.01 1.66 3.18 0.81 0.50 0.19 0.20 0.14 0.01 0.30
mf-mb (g) 1.22 0.67 1.28 0.33 0.20 0.08 0.08 0.06 0.00 0.12
%gordura corrigida 3.01 4.67 7.85 8.66 9.16 9.35 9.55 9.69 9.70 10.00
Peso seco (g) 37.16 37.16 37.16 37.16 37.16 37.16 37.16 37.16 37.16 37.16
% Gordura massa seca 3.27 5.08 8.53 9.41 9.95 10.16 10.38 10.53 10.54 10.87
Tabela 7.16 - Célculo do teor de gordura do BSO.8.B
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 169.13 142.96 145.05 180.46 157.00 187.29 163.60 178.89 191.34 215.54
m amostra (g) 40.66 40.66 40.66 40.66 40.66 40.66 40.66 40.66 40.66 40.66
m fim (g) 170.34 143.65 146.34 180.78 157.20 187.36 163.68 178.95 191.34 215.66
% Gordura 2.98 1.69 3.17 0.81 0.50 0.19 0.20 0.14 0.01 0.30
mf-mb (g) 121 0.69 1.29 0.33 0.20 0.08 0.08 0.06 0.01 0.12
%gordura corrigida 2.98 4.67 7.85 8.66 9.16 9.34 9.55 9.69 9.70 10.00
Peso seco (g) 37.41 37.41 37.41 37.41 37.41 37.41 37.41 37.41 37.41 37.41
% Gordura massa seca 3.24 5.08 8.53 941 9.95 10.16 10.38 10.53 10.55 10.87
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Tabela 7.17 — Calculo do teor de gordura do BSO.8.C

Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m baléo (g) 169.71 178.94 150.41 164.37 169.00 161.93 144.89 143.00 151.73 164.14
m amostra () 40.55 40.55 40.55 40.55 40.55 40.55 40.55 40.55 40.55 40.55
m fim (g) 170.92 179.62 151.70 164.70 169.20 162.01 144.97 143.05 151.74 164.26
% Gordura 2.98 1.69 3.18 0.81 0.50 0.19 0.21 0.14 0.02 0.29
mf-mb (g) 121 0.68 1.29 0.33 0.20 0.08 0.08 0.06 0.01 0.12
%gordura corrigida 2.98 4.67 7.85 8.66 9.16 9.34 9.55 9.69 9.71 10.00
Peso seco (g) 37.31 37.31 37.31 37.31 37.31 37.31 37.31 37.31 37.31 37.31
% Gordura massa seca 3.24 5.08 8.53 9.41 9.95 10.16 10.38 10.53 10.55 10.87

Tabela 7.18 - Valores de RMSD para o teor de gordura do BSO.8

RMSD
BSO.8.A BSO.8.B BSO.8.C
0.16 0.16 0.16
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Gréfico 7.2 - Teor de gordura do BSO.8 ao longo do tempo de extragao
Granulado, dp=7mm, teor de humidade=7%
Tabela 7.19 — Célculo do teor de gordura do GRAN.7.7.A
TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
amostra 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1 16.12.8.1
m baldo 157.72 151.72 168.32 148.73 164.17 191.37 150.50 151.35 148.74 157.73
m amostra 38.60 38.60 38.60 38.60 38.60 38.60 38.60 38.60 38.60 38.60
m fim 159.74 152.44 169.82 149.12 164.44 191.54 150.62 151.66 148.74 157.74
% gordura 5.22 1.86 3.88 1.00 0.72 0.44 0.31 0.81 0.02 0.02
mf-mb 2.01 0.72 1.50 0.38 0.28 0.17 0.12 0.31 0.01 0.01
%gordura corrigida 5.22 7.08 10.96 11.96 12.68 13.11 13.42 14.23 14.25 14.26
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peso seco 35.89 35.89 35.89 35.89 35.89 35.89 35.89 35.89 35.89 35.89
% gordura massa 5.61 7.61 11.78 12.86 13.63 14.10 14.43 15.30 15.32 15.34
seca
Tabela 7.20 - Célculo do teor de gordura do GRAN.7.7.B
TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
amostra 16.12.8.2 16.12.8.2 16.12.8.2 16.12.82  16.12.82 16.12.82 16.12.82 16.12.82 16.12.82 16.12.8.2
m balio 145.01 161.97 168.32 157.67 180.50 14503  161.97  168.05 21556  180.51
m amostra 41.48 41.48 41.48 41.48 41.48 41.48 41.48 41.48 41.48 41.48
m fim 147.17 162.74 169.93 158.08 180.80 14521  162.10 16839 21557  180.51
% gordura 5.22 1.86 3.88 1.00 0.72 0.44 031 0.81 0.02 0.01
mf-mb 2.17 0.77 1.61 0.41 0.30 0.18 0.13 0.33 0.01 0.00
%gordura corrigida 5.22 7.08 10.96 11.96 12.68 13.11 13.42 14.23 14.25 14.25
peso seco 38.58 38.58 38.58 38.58 38.58 38.58 38.58 38.58 38.58 38.58
% gordura massa 5.62 7.61 11.78 12.86 13.63 14.10 14.44 15.30 15.32 15.33

seca

Tabela 7.21 - Valores de RMSD para o modelo do teor de gordura do GRAN.7.7

RMSD
GRAN.7.7.A GRAN.7.7.B
0.20 0.20
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Gréfico 7.3 - Teor de gordura do GRAN.7.7 ao longo do tempo de extragdo
Granulado, dp=7mm, teor de humidade=8%
Tabela 7.22 - Célculo do teor de gordura do GRAN.7.8.A
TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m baldo 145.00 147.60 161.90 180.49 158.80 165.20 187.30 164.17 145.00 142.96
m amostra 40.41 40.41 40.41 40.41 40.41 40.41 40.41 40.41 40.41 40.41
m fim 146.52 149.20 162.65 181.05 158.94 165.21 187.33 164.17 145.08 143.01
% gordura 3.76 3.97 1.85 1.37 0.33 0.03 0.07 0.00 0.18 0.11
mf-mb 1.52 1.61 0.75 0.55 0.13 0.01 0.03 0.00 0.07 0.04
%gordura corrigida 3.76 7.73 9.58 10.95 11.29 11.31 11.39 11.39 11.57 11.68
peso seco 37.18 37.18 37.18 37.18 37.18 37.18 37.18 37.18 37.18 37.18
% gordura massa seca 4.09 8.41 10.42 11.90 12.27 12.30 12.37 12.38 12.57 12.69
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Tabela 7.23 - Calculo do teor de gordura do GRAN.7.8.B

15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
TEMPO
(min)
m baldo 165.203 150.4274 142.9553 164.1738 195.0041 157.1406 165.2072 144.9686 164.1809 165.2136
m amostra 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681 40.6681
m fim 166.7321 152.0433 143.7086 164.7294 195.1405 157.1513 165.2354 144.9708 164.2536 165.2598
% gordura  3.7599494  3.9733845  1.8523117 1.3661813 0.3353980 0.0263105 0.0693418 0.0054096 0.1787641 0.1136025
44 45 63 56 15 48 2 5 9 53
mf-mb 1.5291 1.6159 0.7533 0.5556 0.1364 0.0107 0.0282 0.0022 0.0727 0.0462
%gordura 3.7599494  7.7333339  9.5856457  10.951827 11.287225 11.313535 11.382877 11.388287 11.567051 11.680653
corrigida 44 89 52 11 12 67 5 1 3 88
peso seco 37.4187 37.418718 37.418718 37.418718 37.418718 37.418718 37.418718 37.418718 37.418718 37.418718
81 81 81 81 81 8 8 8 81
% gordura 4.0865 8.4048842 10.418047 11.902866  12.267389  12.295984  12.371348 12.377227 12.571515 12.694983
massa seca 4 77 11 55 86 2 6 4 02
Tabela 7.24 - Célculo do teor de gordura do GRAN.7.8.C
TEN.IPO 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
(min)
m baldo 169.173 157.0793 167.8466 145.0104 180.5103 191.3618 142.9587 169.1966 194.957 191.3748
m amostra 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595 40.6595
m fim 170.702 158.6951 168.5999 145.5664 180.6462 191.3725 142.9866 169.1988 195.0288 191.4216
% gordura 3.7604987 3.9739790 1.8527035 1.3674541 0.3342392 0.0263161 0.0686186 0.0054107 01765885 0.1151022
76 21 5 01 31 13 5 9 52
mf-mb 1.529 1.6158 0.7533 0.556 0.1359 0.0107 0.0279 0.0022 0.0718 0.0468
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%gordura  3.7604987  7.7344777 9.5871813  10.954635 11.288874  11.315190 11.383809  11.389220 11.565808 11.680910

corrigida 76 97 48 45 68 79 4 2 7 98
peso seco 37.491;)805 37.491;)805 37.491;)805 37.4;;)805 37.491!(;805 37.4;;)805 37410806 37.410806 37.410806 37.4;1;)805
% gordura 4.0870544 8.4061273 10.419716 11.905918 12.269182 12.297783 12.372361 12.378241 12.570164 12.695262
massa seca 25 75 71 32 35 71 1 7 9 45

Tabela 7.25 - Valores do RMSD para 0 modelo do teor de gordura do GRAN.7.8

RMSD
GRAN.7.8.A GRAN.7.8.B GRAN.7.8C
0.08 0.08 0.08

14.00
= 12.00 I Sessopesemmamm—m b
S 10.00 L&
E 8.00 g1
2 6.00 ,’
S 400 &
E 2.00

0.00
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Tempo de extragdo (min)

= e = 1/y=0.08+35.69/x"2 O 211281 A 211282 21.12.8.3

Grafico 7.4 - Teor de gordura ao longo do tempo de extragdo parao GRAN.7.8
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Granulado, dp=7mm, teor de humidade=9%

Tabela 7.26 - Calculo do teor de gordura do GRAN.7.9.A

TEMPO

. 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
(min)
m baldo 163.6138 145.01 168.3386 142.9768 169.0733 145.9778 169.1914 148.749 178.8863 180.5129
m amostra 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644 40.6644
m fim 165.0876 146.1356 169.0282 143.3981 169.412 146.2385 169.6953 148.8038 178.9465 180.5786
% gordura 3.62;15003 2.76;(5)231 1.6925;3322 1.0356;)413 0.837279152 0.640171013 1.239167 0.134762 0.148041 0.161566
mf-mb 1.4738 1.1256 0.6896 0.4213 0.3387 0.2607 0.5039 0.0548 0.0602 0.0657
%gordura 3.6243003 6.3923235 8.0881557 9.1241970 9.9571123  10.598213
corrigida 71 07 33 36 64 67 11.83738 11.97214 12.12018 12.28175
907 .907 .907 .907 .907 907
peso seco 36 924009 36 924009 36 924 005 36 924009 36 924 005 36 924 009 36.90701 36.90701 36.90701 36.90701
% gordura  3.9932793  7.0431065 8.9115863  10.053103 10.970815 11.677185
massa seca 36 55 08 89 24 62 13.04251 13.19099 13.3541 13.53212
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Tabela 7.27 - Calculo do teor de gordura do GRAN.7.9.B

TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420

m baldo 169.7156 169.1971 180.5071 215.5552 151.7171 157.0996 150.099 167.905 161.961 164.181

6 1 7 7
m amostra 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352 40.4352
m fim 171.1881 170.297 181.1918 215.9767 152.0617 157.3592 150.606 167.959 162.021 164.244

9 3 8 2
% gordura 3.64162907 2.72015471 1.69332660 1.04240859 0.85222776 0.64201487 1.2546 0.13404 0.14863 0.15456

6 7 7 4 2 8 2 3 8
mf-mb 1.4725 1.0999 0.6847 0.4215 0.3446 0.2596 0.5073 0.0542 0.0601 0.0625
%gordura corrigida  3.64162907 6.36178379 8.05511039 9.09751899 9.94974675 10.5917616 11.8463 11.9804 12.1290 12.2836

6 2 9 3 5 3 6 4

peso seco 36.6989875 36.6989875 36.6989875 36.6989875 36.6989875 36.6989875 36.6989 36.6989 36.6989 36.6989

2 2 2 2 2 2 9 9 9 9
% gordura massa 4.01237227 7.00945768 8.87517672 10.0237097 10.9627002 11.6700767 13.0524 13.2000 13.3638 13.5341

seca 4 2 9 8 6 2 9 6 6

Tabela 7.28 - Célculo do teor de gordura do GRAN.7.9.C
TEMPO (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420

amostra 20.12.8.3 20.12.8.3 20.12.8.3 20.12.8.3 20.12.8.3 20.12.8.3 20'132'8' 20'132'8' 20'132'8' 20';2'8'
m baldo 165.2331 157.135 178.9134 147.6403 163.601 165.1967 157i668 194.999 1875307 158i667
m amostra 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891 40.3891
m fim 166.7083 158.2449 179.5974 148.07 163.9585 165.4561 1585186 1955058 1875365 158i736
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3.65247059 2.74801864 1.69352622 1.06390090 0.88513980 0.64225248 1.28351 0.14830 0.14360 0.17083
% gordura
2 9 4 4 3 9 5 7 3 8
mf-mb 1.4752 1.1099 0.684 0.4297 0.3575 0.2594 0.5184 0.0599 0.058 0.069
- 3.65247059 6.40048924 8.09401546 9.15791636 10.0430561 10.6853086 11.9688 12.1171 12.2607 12.4315
%gordura corrigida ) 1 5 9 7 6 ) 3 3 7
36.6571471 36.6571471 36.6571471 36.6571471 36.6571471 36.6571471 36.6571 36.6571 36.6571 36.6571
peso seco
6 6 6 6 6 6 5 5 5 5
% gordura massa 4.02431753 7.05210361 8.91804260 10.0902560 11.0655092 11.7731474 13.1873 13.3507 13.5089 13.6971
seca 2 5 1 3 2 9 3 4 6 9

Tabela 7.29 - Valores de RMSD para 0 GRAN.7.9

RMSD

GRAN.7.9.A GRAN.7.9.B GRAN.7.9.C

0.135

0.137

0.165
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Gréfico 7.5 - Teor de gordura ao longo do tempo para 0 GRAN.7.9
Granulado, dp=5mm, teor de humidade=6%
Tabela 7.30 - Célculo do teor de gordura do GRAN.5.6.A
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 148.56 142.82 157.55 147.79 158.94 187.11 168.03 145.15 180.61 164.33
m amostra (g) 40.13 40.13 40.13 40.13 40.13 40.13 40.13 40.13 40.13 40.13
m fim (Q) 151.34 144.26 158.16 148.04 159.16 187.18 168.09 145.19 180.63 164.38
% Gordura 6.94 3.59 1.52 0.64 0.56 0.17 0.16 0.10 0.06 0.12
mf-mb (g) 2.78 1.44 0.61 0.26 0.22 0.07 0.06 0.04 0.02 0.05
%gordura corrigida 6.94 10.53 12.05 12.69 13.25 13.42 13.58 13.69 13.75 13.86
Peso seco (Q) 37.73 37.73 37.73 37.73 37.73 37.73 37.73 37.73 37.73 37.73
% Gordura massa seca 7.38 11.20 12.81 13.49 14.09 14.28 14.45 14.56 14.62 14.74
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Tabela 7.31 - Calculo do teor de gordura do GRAN.5.6.B

Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 162.55 158.81 142.97 151.72 215.57 163.58 150.49 165.21 164.21 147.99
m amostra (g) 40.04 40.04 40.04 40.04 40.04 40.04 40.04 40.04 40.04 40.04
m fim (Q) 165.39 160.29 143.57 151.99 215.68 163.64 150.55 165.28 164.24 148.00
% Gordura 7.08 3.69 1.52 0.68 0.29 0.16 0.15 0.19 0.09 0.00
mf-mb (g) 2.83 1.48 0.61 0.27 0.12 0.06 0.06 0.07 0.03 0.00
%gordura corrigida 7.08 10.77 12.29 12.96 13.25 1341 13.56 13.74 13.83 13.84
Peso seco (g) 37.64 37.64 37.64 37.64 37.64 37.64 37.64 37.64 37.64 37.64
% Gordura massa seca 7.53 11.45 13.07 13.79 14.10 14.26 14.42 14.62 14.71 14.72
Tabela 7.32 - Célculo do teor de gordura do GRAN.5.6.C
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 191.66 145.01 180.50 187.30 157.13 169.69 148.72 195.00 169.49 167.91
m amostra (g) 40.47 40.47 40.47 40.47 40.47 40.47 40.47 40.47 40.47 40.47
m fim (Q) 194.46 146.47 181.13 187.60 157.33 169.74 148.81 195.04 169.52 167.95
% Gordura 6.91 3.61 1.56 0.73 0.50 0.12 0.24 0.11 0.08 0.09
mf-mb (g) 2.80 1.46 0.63 0.30 0.20 0.05 0.10 0.04 0.03 0.04
%gordura corrigida 6.91 10.52 12.07 12.81 13.31 13.43 13.67 13.78 13.86 13.95
Peso seco (g) 38.05 38.05 38.05 38.05 38.05 38.05 38.05 38.05 38.05 38.05
% Gordura massa seca 7.35 11.19 12.84 13.62 14.15 14.29 14.54 14.65 14.74 14.83
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Tabela 7.33 - Valores de RMSD para 0 modelo do teor de gordura do GRAN.5.6

RMSD
GRAN.5.6.A° GRAN.5.6.B GRAN.5.6.C
0.02 0.05 0.03
B-0-08 a a 8
100 150 200 250 300 350

Tempo de extragdo (min)

1/y=0.07+5.73*Inx/x"2 A GRAN.5.6.A GRAN.5.6.B O GRAN.5.6.C

Gréfico 7.6 - Teor de gordura do GRAN.5.6 ao longo do tempo de extracdo
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Granulado, dp=5mm, teor de humidade=8%

Tabela 7.34 - Calculo do teor de gordura GRAN.5.8.A

Tempo (min) 15 30 45 60 90 120 150 180 420
m baldo 215.33 184.42 161.80 169.02 147.48 157.55 187.10 167.73 169.54 150.33
m amostra 40.35 40.35 40.35 40.35 40.35 40.35 40.35 40.35 40.35 40.35
m fim 217.01 186.09 162.54 169.45 147.68 157.68 187.36 167.78 169.61 150.36
% gordura 4.15 4.15 1.82 1.07 0.49 0.32 0.66 0.13 0.17 0.07
mf-mb 1.67 1.67 0.73 0.43 0.20 0.13 0.26 0.05 0.07 0.03
%gordura corrigida 4.15 8.30 10.11 11.18 11.67 11.98 12.64 12.77 12.94 13.01
peso seco 37.05 37.05 37.05 37.05 37.05 37.05 37.05 37.05 37.05 37.05
% gordura massa seca 4,52 9.04 11.01 12.18 12.71 13.05 13.76 13.91 14.10 14.17
Tabela 7.35 - Célculo do teor de gordura do GRAN.5.8.B
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 164.00 151.56 156.98 148.56 158.64 142.81 144.75 180.33 163.43 191.13
m amostra (g) 40.33 40.33 40.33 40.33 40.33 40.33 40.33 40.33 40.33 40.33
m fim (g) 165.67 153.24 157.71 148.98 158.84 142.94 145.01 180.39 163.48 191.17
% Gordura 4.14 4.15 1.82 1.06 0.49 0.32 0.63 0.14 0.13 0.11
mf-mb (g) 1.67 1.68 0.73 0.43 0.20 0.13 0.25 0.06 0.05 0.04
%gordura corrigida 4.14 8.30 10.12 11.18 11.67 11.98 12.61 12.76 12.89 13.00
Peso seco (g) 37.03 37.03 37.03 37.03 37.03 37.03 37.03 37.03 37.03 37.03
% Gordura massa seca 451 9.04 11.02 12.17 12.71 13.05 13.73 13.89 14.03 14.15
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Tabela 7.36 - Calculo do teor de gordura do GRAN.5.8.c

Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (9) 165.02 178.71 194.79 164.00 151.56 215.33 184.42 156.97 169.00 161.80
m amostra () 40.36 40.36 40.36 40.36 40.36 40.36 40.36 40.36 40.36 40.36
m fim (g) 166.69 180.38 195.52 164.43 151.76 215.45 184.67 157.02 169.05 161.85
% Gordura 4.14 4.15 1.82 1.07 0.49 0.32 0.63 0.14 0.13 0.12
mf-mb (g) 1.67 1.68 0.73 0.43 0.20 0.13 0.25 0.06 0.05 0.05
%gordura corrigida 4.14 8.29 10.11 11.18 11.67 11.99 12.61 12.75 12.88 13.00
Peso seco (g) 37.06 37.06 37.06 37.06 37.06 37.06 37.06 37.06 37.06 37.06
% Gordura massa seca 451 9.03 11.01 12.17 12.71 13.05 13.74 13.89 14.03 14.16

Tabela 7.37 - Valores de RMSD para 0 modelo do teor de gordura do GRAN.5.8

RMSD

GRAN.5.8.A GRAN.5.8.B GRAN.5.8.C

0.06

0.06
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Gréfico 7.7 - Teor de gordura ao longo do tempo para 0 GRAN.5.8
Granulado, dp=4mm, teor de humidade=8%
Tabela 7.38 - Calculo do teor de gordura do GRAN.4.8.A
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m baléo (g) 184.91 169.11 168.18 150.48 163.58 169.70 215.56 144.38 184.64 158.82
m amostra (g) 40.05 40.05 40.05 40.05 40.05 40.05 40.05 40.05 40.05 40.05
m fim (Q) 185.92 169.50 168.59 150.71 163.78 169.79 215.63 144.48 184.71 158.90
% Gordura 2.53 0.97 1.04 0.58 0.49 0.21 0.17 0.26 0.18 0.21
mf-mb (g) 1.01 0.39 0.42 0.23 0.20 0.09 0.07 0.10 0.07 0.08
%gordura corrigida 2.53 3.50 4.54 511 5.61 5.82 5.99 6.26 6.43 6.65
Peso seco (g) 37.66 37.66 37.66 37.66 37.66 37.66 37.66 37.66 37.66 37.66
% Gordura massa seca 2.69 3.72 4.82 5.44 5.97 6.19 6.38 6.65 6.84 7.07
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Tabela 7.39 - Calculo do teor de gordura do GRAN.4.8.B

Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 178.90 187.23 165.49 161.96 151.72 142.96 180.52 191.38 178.90 169.19
m amostra (g) 40.02 40.02 40.02 40.02 40.02 40.02 40.02 40.02 40.02 40.02
m fim (Q) 179.91 187.64 165.89 162.17 151.91 143.06 180.59 191.50 178.95 169.28
% Gordura 2.52 1.03 1.00 0.54 0.48 0.26 0.19 0.30 0.11 0.22
mf-mb (g) 1.01 0.41 0.40 0.21 0.19 0.10 0.07 0.12 0.04 0.09
%gordura corrigida 2.52 3.55 4.55 5.09 5.57 5.82 6.01 6.30 6.42 6.64
Peso seco (g) 37.62 37.62 37.62 37.62 37.62 37.62 37.62 37.62 37.62 37.62
% Gordura massa seca 2.68 3.77 4.84 541 5.92 6.19 6.39 6.70 6.82 7.06
Tabela 7.40 - Célculo do teor de gordura do GRAN.4.8.C
Tempo (min) 15 30 45 60 75 90 120 150 180 420
m bal&o (g) 157.73 144.99 158.82 148.71 164.16 194.99 157.14 147.64 187.58 157.76
m amostra (g) 40.32 40.32 40.32 40.32 40.32 40.32 40.32 40.32 40.32 40.32
m fim (Q) 158.75 145.39 159.23 148.94 164.35 195.08 157.21 147.74 187.66 157.84
% Gordura 2.53 0.99 1.04 0.57 0.47 0.22 0.19 0.23 0.20 0.21
mf-mb (g) 1.02 0.40 0.42 0.23 0.19 0.09 0.07 0.09 0.08 0.08
%gordura corrigida 2.53 3.53 4.56 5.13 5.60 5.82 6.01 6.23 6.44 6.65
Peso seco (g) 37.91 37.91 37.91 37.91 37.91 37.91 37.91 37.91 37.91 37.91
% Gordura massa seca 2.69 3.75 4.85 5.45 5.95 6.19 6.39 6.63 6.85 7.07
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Tabela 7.41 - Valores de RMSD para o0 modelo do teor de gordura do GRAN.4.8

RMSD
GRAN.4.8 A GRAN.4.8.B GRAN.48.C
0.10 0.09 0.09
PA a
100 150 200 250 300 350 400

Tempo de extragdo (min)

1/y=0.1343.60/x O GRAN.4.8.A A GRAN.4.8.B GRAN.4.8.C

Gréfico 7.8 -Modelo para o teor de gordura ao longo do tempo de extracdo para 0 GRAN.4.8
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