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RESUMO

Aromas em p6 sdo comercializados diariamente pelo mundo todo, sendo
aplicados de varias formas em alimentos, dentro das cadeias de aromas temos alguns
que sdao utilizados para bebidas com finalidade de turvar o produto final, sendo esses
conhecidos como Cloud Agents ou agentes de turbidez.

Com o crescimento e evolucdo do mercado foi notado uma grande
demanda de produtos mais naturais, criando assim a necessidade de substituicdo de
itens que eram antigamente fabricados com matérias primas nao naturais, por
produtos mais naturais, sendo assim aplicado também para os agentes de turbidez
gue antigamente eram produzidos utilizando corantes ou outros materiais, portanto
foram criadas essas novas formulas utilizando 6leos naturais.

Apoés a criacdo destas formulas os itens foram submetidos a producdes
onde foi notado que conforme ocorriam as producdes os itens variavam a sua
intensidade em turbidez, onde apds estudos foi identificado que conforme o tamanho
de particula do 6leo variasse dentro da solugdo antes de ser seca isso afetava a
intensidade de turbidez na aplicacdo final, portanto foi determinada uma faixa
especifica para se trabalhar com esses 6leos onde quando o 6leo dentro da solucdo
se mantivesse estavel com o tamanho de particula dentro da faixa especifica 0 mesmo
conseguia turvar a bebida final.

Apos definicdo da faixa do tamanho de particula do 6leo, foi necessério
submeter os testes a padroniza¢fes possibilitando assim a producdo destes itens em
escala industrial, onde apdés alguns testes e levantamento de informacdes foi

produzido um item em larga escala.

Palavras-chaves: Aromas naturais, agentes de turbidez, tamanho de particula,

escala industrial.



ABSTRACT

Powdered Flavors are marketed daily all over the world, being applied in
various segments on food industry, within the flavor chains we have some that are
used for drinks with the purpose of muddying the final product, these being known as
Cloud Agents or turbidity agents.

Powdered aromas are marketed daily all over the world, being competent
in various ways in foods, within the flavor chains we have some that are used for drinks
that muddy the final product, these being known as Cloud Agents or turbidity agents.

With the growth and evolution of the market, there was a great demand for
more natural products, thus creating the need to replace items that were formerly
manufactured with non-natural materials, for more natural products, thus being called
also for the cloud agents that formerly they were coloring sources or other materials,
so these formulas were new formulas using natural oils.

After the creation of these formulas the items were drilled to productions
where it was noted that as the productions occurred the items varied in intensity in
turbidity, where after studies it was identified that as the particle size of the oil varied
within the solution before it was dried this affected the intensity of turbidity in the final
application, therefore, a specific range was provided to work with these oils when the
oil inside the solution remained stable with the particle size within the specific range,
even after muddying the final drink.

After defining the particle size range of the oil, it was necessary to subject
the tests to standards, thus enabling the production of these items on an industrial
scale, where after some tests and information gathering, an item on a large scale was

produced.

Keywords: Natural flavors, Cloud agents, Particle size, Large scale.
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1. INTRODUCAO

A utilizacdo de produtos sintéticos vem diminuindo conforme a demanda do
mercado alimenticio por produtos mais naturais. No periodo de 2009 a 2014 o
mercado alimenticio ligado a saude cresceu 98%, movimentando US$ 35 bilh&es por
ano no Brasil.

Com essa grande demanda por produtos mais naturais a industria alimenticia
se adequa da mesma forma, criando produtos mais naturais e substituindo os mais
antigos, dentro das variacdes nas casas de aromas temos o ramo de bebidas onde é
encontrado os agentes de turbidez que tem como finalidade turvar bebidas ou seja
deixa-las com um nivel de opacidade, geralmente sdo pds que sdo secos pelo
processo de atomizacao, que consiste em desidratar uma solucéo que contenha 6leo
encapsulado em agua.

Para adequar esses agentes de turbidez de forma natural, foram utilizadas
solugcBes contendo 6leo derivados do coco ou do girassol, que se adicionados e
encapsulados na solucéo de secagem em um tamanho de particula especifico e secos
€ possivel criar um agente que possa turvar bebidas, porém caso o oleo fique fora do
tamanho de particula o mesmo nao consegue turvar o produto final.

A variacdo em seu tamanho de particula pode causar turbidez, ndo turbidez ou
diferenca entre caixas durante uma producdo em batelada, basicamente se
produzirmos 3 caixas a primeira pode ndo turvar durante sua aplicacdo a do meio
pode turvar como requerido e a ultima ter maior ou menor intensidade comparada a
segunda, para isso é necessario um controle de processo entre tempo de residéncia
no reator, velocidade da homogeneizacdo e conhecimento adequado de cada reator
gue pode ser usado, pois em aplicacdes industriais para volumes diferentes de
producédo, quanto maior o pedido maior sera o tanque usado e como h& uma variacéo

de volumes ha também uma variacdo de controles por tanque de agitacao.
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2. OBJETIVOS

2.1.0BJETIVO GERAL

Estabelecer um processo de producdo em escala industrial para que um agente
de turbidez natural possa ser produzido e seco pelo processo de atomizagdo, com

volumes e tempos de agitacdes variados.

2.2.0BJETIVO ESPECIFICO

e Ensaiar testes em escala piloto

e Padronizar condi¢des especificas

¢ Analisar estabilidade das solucdes

e Simular o processo em escala industrial

e Testar em escala industrial
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3. METODOLOGIA

Pesquisa qualitativa de livros, estudo de livros, artigos, uso da lei de Lambert-
Beer e ensaios experimentais em escala piloto junto da equipe de pesquisa e

desenvolvimento de uma empresa alimenticia.
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4. REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1. AROMAS

Estudando a antiguidade é possivel observar que o uso de ervas e especiarias era algo
muito requisitado antigamente, que tinha como objetivo aumentar o sabor de algo
comestivel, até mesmo em registros biblicos é possivel observar a rigueza que havia o Rei
Salomao naquela época, grande parte da historia do desenvolvimento humano assim como
descobertas e colonizacbes se derivam da exploracdo destas especiarias, as especiarias
num geral tendem a ressaltar um sabor ou dar vida ao alimento, e com o desenvolvimento
foram se criando novas formas de obtencdo destes “sabores”, onde surgiram extratos,
concentracdes e etc..., originando assim o termo Aroma.

De acordo com IOFI (International Organization of the Flavor Industry), 1978:

e “Aromas sao preparacdes concentradas, adicionadas ou ndo de solventes ou

veiculos, utilizados para conferir sabor. Ndo devem ser consumidas tal qual.”

De acordo com Regulamento Técnico Sobre Aditivos Aromatizantes da resolucéo 22/76 da
CNNPA da ANVISA:

e “Sao substancias ou misturas de substancias com propriedades odoriferas e

ou sapidas, capazes de conferir ou intensificar o aroma e ou sabor dos

alimentos. Para efeitos do presente Regulamento Técnico os aromatizantes

classificam-se em naturais ou sintéticos.”

4.1.1. OLEO ESSENCIAL

Este é um termo atualmente em desuso na industria alimenticia sendo somente
mais utilizado para caracterizar odor a produtos ndo comestiveis, porém ainda é um termo
socialmente em uso para qualquer item que caracterize tanto sabor quanto odor.

Seu uso varia-se dentre perfumes, detergentes, cosméticos em geral e outros

materiais utilizados para higiene pessoal ou limpeza.

4.1.2. AROMA
Pode ser utilizado para algumas fun¢cdes como caracterizagdo, reconstituicao,

melhoramento e padronizagcéo do sabor desejado ou até mesmo mascaramento de sabores

indesejaveis.
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O emprego crescente de aromas formulados a base de matérias primas sintéticas
em alimentos durante a Ultima década veio gerando polémicas, para isso foi criada uma
demanda muito maior por produtos naturais, dentro disso a criagdo de agentes de turbidez
sem uso de corantes ou matérias primas potencialmente nocivas a saude, como
antigamente era empregado o TiO2z que foi necessaria a adequagédo do mesmo para um uso
mais natural.

Os aromas podem ser fabricados de vérias formas e em um contexto geral seria
basicamente uma parte ativa e de um solvente ou veiculo de suporte, sendo classificados
como Aromas liquidos, Aromas em PO, Aromas em pasta e outros.

Os aromas em p6 podem ser feitos de algumas formas e uma delas seria pelo
processo de pulverizagcao/atomizacdo de uma solugdo miscivel entre agua e 6leo, utilizando
agentes encapsuladores a base de amido, esta solu¢cdo é criada para encapsular e
preservar o aroma, porém é necessario realizar a desidratacao dessa solucao utilizando o
processo de secagem com temperaturas elevadas entre 180 — 250 °C formando assim o

po final geralmente nano ou micro particulado.

4.2. SECAGEM DE MATERIAIS POR ATOMIZACAO

Este processo consiste em pulverizar um fluido liquido dissolvido em solvente,
geralmente agua, em variados tamanhos dentro de uma camara com uma alimentacao
corrente de ar quente, trabalhando em variadas temperaturas, evaporando assim a agua
da particula pulverizada rapidamente sem que agrida tanto o produto final, no caso um poé
seco.

A alimentagdo do equipamento pode ocorrer a partir de variadas fontes, sendo
solucBes, emulsdes, materiais em suspensao ou pastas, tendo uma gama de aplicacao
enorme, principalmente para a industria alimenticia pois € possivel realizar a secagem de
aromas a base de 6leo ou extratos de ingredientes, aumentando assim a preservacao do
material e obtendo um produto de alta qualidade.

Estes fluidos serdo atomizados dentro de uma camara, e secos pela corrente de ar
guente, este fluido pode ser pulverizado de varias formas, sendo a partir de um bico
pulverizador ou um disco rotativo, que € composto por furos em escala nanométrica ou
micrométrica, apos o fluido ser pulverizado ele ficara em pequenas micro ou nano gotas

aumentando assim a area de contato do produto, onde quando a gota entra em contato



17

com o0 ar quente, o solvente sera evaporado deixando assim aquela particula seca e com

caracteristica de po.

Figura 1 — Exemplificagdo de um atomizador
Feeding cup

ﬂ Atonuzer

X—l\m / ‘/Air heater
[JE— T . TN

u Qh/‘blowel‘
Air exhaust ﬂ

H Drying room

Cyclone —™

Final product

Fonte: (ResearchGate, 2018)

4.3.PRODUCAO DE AROMAS EM PO PELO PROCESSO DE ATOMIZACAO

A secagem por atomizacdo € ideal para produtos sensiveis a calor, pois este
processo consegue garantir o maximo de qualidade para o p6 ndo deixando o mesmo
perder suas caracteristicas mesmo ap0s em contato com temperaturas altas.

Dentro do mercado alimenticio podemos encontrar variados produtos que sao secos
por este processo, sendo pastas de queijos e seus derivados, cafés, leites, polpas de fruta
e etc..., 0 mesmo se torna valido para os aromas que séo criados a partir da juncéo de duas

ou mais matérias primas de origem sintética ou natural.
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4.3.1. SOLUCAO AROMATIZADA

Como padréo para se secar aromas tem se como base a utilizacdo de um fluido
(solucdes, emulsdes, materiais em suspensdo ou pastas), portanto para solucdes é
utilizado o aroma (6leo) mais agua.

Para realizar a secagem do produto, como 0s materiais sao imisciveis, ou seja, hdo
sdo suscetiveis a misturarem entre si é utilizado uma base com maltodextrina comumente
chamada de malto, que seria um amido derivado de milho, arroz ou outros materiais
provenientes que é parcialmente hidrolisado, esta matéria prima é utilizada para encapsular
estes materiais tornando os misciveis, onde criam-se varias particulas de 6leo protegidas
por uma camada de amido (Tensoativo) que ficam suspensas em agua, a imagem abaixo

consegue explicar de forma simples o que seria esse encapsulamento.

Figura 2 — Particula de 6leo suspensa em fase aquosa.

Oleo

.~

FONTE: (Viviane G. A. Pires e Marcia R. de Moura, 2016.)

A malto, termo utilizado comumente para citar a maltodextrina, consegue encapsular
este 6leo criando pequenas gotas de 6leo dispersas dentro da fase aguosa, onde esse
encapsulamento consegue ser feito pois o 6leo se conectar a parte hidrofébica do 6leo e

essas goticulas se dispersam em pequenos tamanhos na fase aquosa, pois a parte



19

hidrofilica consegue se dispersar em agua, criando assim uma solucédo para alimentacao

do atomizador e posterior secagem.

4.3.2. TESTE DE EXPLOSAO

O teste de explosdo € um teste de seguranca realizado para conhecer o
comportamento de explosdo de um po e a sensibilidade a explosdo desse pd, sendo que
os testes podem ser medidos de duas formas qualitativamente ou quantitativamente, onde
para o método qualitativo € trabalhado com uma faixa de valores como exemplo 0, 1 e 2,
caso o valor seja maior ou igual a 1 o po é tratado como explosivo ou inflamavel se exposto
a alguma fonte de igni¢do, portanto € necessario que seja realizado um teste quantitativo
medindo o seu valor exato de exploséao.

O teste de explosao permite conhecer o comportamento do material em sua menor
concentragdo no ar (g.m=de ar), onde apés adicionar uma certa quantidade especifica de
p6 dentro do equipamento, 0 mesmo ira assoprar um jato de ar comprimido que ird dispersar
este po criando uma nuvem que passara por uma fonte de ignicdo de aproximadamente
10J (Joules), onde em contato com essa fonte de ignicdo o material pode ou nao explodir,
para medir valores qualitativos € utilizado o Hartmann Tube, onde consiste em um
equipamento com um tubo de vidro de 1,2L e quando se torna necessario o valor
quantitativo de exploséo utilizamos o processo na esfera de 20L.

Abaixo temos uma imagem de um produto sendo testado dentro do Hartmann tube,

onde € possivel observar que o mesmo tem um carater explosivo.
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Figura 3 — Teste de explosdo em um Hartmann Tube

FONTE: (novasep, 2020)

Como exemplo do funcionamento deste teste, temos experimentos que s&o
apresentados em feiras de ciéncias como o “Cuspidor de Fogo” utilizando amido milho,
onde assim como nos circos é necessario um combustivel (Amido de milho) e uma fonte de
ignicdo (Chama), para o “Cuspidor de Fogo” onde no circo utiliza-se geralmente
combustiveis para automoveis, se vocé tentar acender uma chama diretamente no amido
de milho sem disperséa-lo no ar, 0 mesmo nao ir4 criar uma chama com volume grande, mas
caso seja utilizado a mesma quantia porém a assoprando e dispersando no ar fazendo-a a
passar pela chama, a mesma ira criar o efeito de “Cuspir Fogo” assim como apresentado

em circos, esta mesma légica é utilizada para os testes de explosao.

4.3.3. PRODUZINDO UM AROMA EM PO

O processo de atomizac&o consiste em secarmos uma solucéo utilizando ar com
altas temperaturas, mas quando falamos da utilizacdo de altas temperaturas estamos
levando em conta a combustdo dos materiais devido a presenca de oxigénio no ar, o que
pode levar a explosdao do equipamento, para isso utilizamos o ensaio de explosao

anteriormente ja explicado, onde o pé para realizacdo do ensaio é produzido utilizando um
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fluxo de Nitrogénio pois 0 mesmo nédo tem o risco de explodir devido a ndo conter oxigénio
durante seu processo de secagem, apos a confirmacédo do valor de explosédo é possivel
seguirmos para producdes onde utilize fluxos de ar quente.

Para ocorrer a producgédo, € necessario a separagao e pesagem das matérias primas
gue sdo adicionadas dentro de um tanque dotado de agitacdo, onde sera adicionado
primeiramente a agua e depois a malto que sera dispersa utilizando agitacdo comum ou
um homogeneizador de presséo, a quantidade de agua € determinado pelo grau Brix (°Bx),
este método consiste em informar a quantidade aproximada de agucares dissolvidos na
solucéo.

ApoOs a dispersdo da malto em agua € adicionado o aroma que sera atomizado, e
homogeneiza-se até se obter a dispersdo completa deste 6leo em varios tamanhos de
particula dentro desta solucédo, apds dispersdo o mesmo passa a alimentar a camara do
atomizador que ja tera um fluxo de ar quente trabalhando entre 180°C — 250°C, quando o
liquido € adicionado ele é pulverizado e entra em contato com o ar quente que ira seca-lo,
0 processo de atomizagdo consegue garantir que ndo haja tanta perda sensorial pois
quando a particula entra em contato com o ar quente provoca-se frigorias no centro de cada
gota deixando assim gue seque suavemente sem um choque térmico, preservando o sabor
e gue o 6leo ndo tenha tanta perda de suas caracteristicas durante a secagem.

A imagem abaixo demonstra o processo de forma simples.

Figura 4 — Processo de secagem por um atomizador

FONTE: (Sprayprocess, 2020)
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Este processo € comumente utilizado na inddstria alimenticia para variadas
finalidades dentre aplicacdo em Blends (misturas de outros materiais de mesma

caracteristica), bebidas, condimentos e etc.

4.4. AGENTES DE TURBIDEZ

Os agentes de turbidez ou Clouding agents, sdo aditivos para comidas, 0s
aditivos sao utilizados em comidas para preservar 0s aromas ou potencializar seu
sabor, aparéncia ou outras qualidades, os agentes de turbidez tém como finalidade
turvar bebidas como sucos de frutas para aparentarem ser mais naturais, ou seja
esses agentes sao utilizados exatamente para melhorar a aparéncia de bebidas, pois
naturalmente bebidas tendem a ser mais turvas devido a proteinas, 6leos ou particulas
de pectina.

A imagem abaixo exemplifica a diferengca do mesmo produto aplicado na
mesma concentracao, sendo o da direita aplicado com um agente de turbidez e o da

esquerda sem o uso de um agente de turbidez.

Figura 5 — Aplicagc&do de um agente de turbidez

FONTE: (Cloudy Agents emulsions, 2011)
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Usualmente é utilizado 6leo de palma, goma arabica ou TiO2 (Dioxido de
Titdnio) ou como é conhecido INS 171 ou E171, a utilizacdo de TiO2 é mais usada
devido a sua praticidade em se dissolver em solucdes e a de apresentar coloracao
branca intensa e aspecto brilhoso, o que torna sua aplicabilidade final muito mais facil
e com pouco uso de produto.

De acordo com a ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria), é
autorizado o emprego de TiO2 em alimentos pois aparentemente este aditivo é seguro
para consumo humano, porém aproximadamente 36% de TiO2 é presente em escala
nanometrica dentre seus usos 0 que ja foi evidenciado efeitos toxicos em testes
realizados in vitro, onde foi evidenciado deletérios em células humanas e em modelos
in vivo diversos autores ja reportaram sobre danos no organismo de animais, apos
uma exposicao em grande quantidade, onde também foi evidenciado injurias no figado
e coragao em ratos e outros danos.

Os agentes de turbidez geralmente produzidos pelo processo de atomizacao
sao micro particulados e ndo nano particulados, nesse aspecto o seu emprego se
torna liberado pela ANVISA, porém a ANVISA néo prevé regulamentacdo para o uso
deste material nano particulado, pois entende-se que os resultados obtidos in vitro e

em in vivo ndo devem se exceder para 0s seres humanos.

4.4.1. AGENTE DE TURBIDEZ NATURAL

Com a crescente demanda por produtos mais naturais, onde somente no
periodo de 2009 a 2014 o mercado de alimentacdo ligado a saude cresceu 98%,
movimentando US$ 35 bilhées por ano no Brasil, tornou-se necesséria a criagdo de
produtos mais naturais € 0 mesmo ocorreu para os agentes de turbidez, pois era
entendido-se que mesmo o TiO2 sendo utilizado no tamanho de micro particulas o
mesmo ainda era potencialmente toxico, portanto para atender o mercado foram
criadas novos agentes utilizando materiais que pudessem turvar as bebidas porém
utilizando materiais mais naturais excluindo o uso do TiOz2.

E de conhecimento que outros 6leos tendem a turvar a agua ou seja deixa-la
opaca, portanto, para a criacdo de um novo agente foram utilizados dois 6leos sendo
derivados do girassol e o outro de coco, onde séo eficientes no seu metabolismo e

gueima de energia rapidas no corpo humano, porém a utilizacdo destes materiais
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apresentava complexidades durante suas producdes, pois 0S mesmos eram
produzidos e ocorriam variacdes de intensidade na turbidez aplicada no final.

Com os estudos realizados pela equipe de pesquisa e desenvolvimento de uma
empresa alimenticia foi possivel notar que o tamanho de particula do Gleo variava
durante a producdo do aroma, e que somente em uma faixa especifica de tamanho
de particula era possivel turvar o produto final, portanto qualquer variagdo como
intensidade de agitacdo, volume, viscosidade e °Bx a particula do Oleo sofria
alteracdes e interferia no resultado final quando testado em bebidas.

Portanto a complexidade estava em como manter o tamanho de particula do
Oleo estavel e ndo erros durante o processo de secagem, para isso foi padronizado
uma faixa especifica do tamanho de particula deste 6leo onde quando o valor fosse
atingido o produto seria seco e assim turvaria a amostra final na intensidade desejada.

A variacdo do tamanho de particula pode ocasionar alguns fatores, como nao
turbidez, turbidez conforme requerido ou diferenca de intensidade da turbidez entre
caixas, por exemplo, a primeira caixa pode causar uma turbidez fraca na bebida,
enquanto a caixa 5 ocasiona a turbidez ideal porém na Ultima caixa o item néo
consegue turvar a bebida, sendo esses casos de um mesmo lote produzido.

A equipe de pesquisa e desenvolvimento conseguiu realizar producdes desse
produto somente em um volume, portanto se tornou necessario um estudo para
produzir este item escala industrial sem que haja mudancas durante o processo e que

possa ser produzido em variados volumes.
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5. RESULTADO E DISCUSSAO

5.1.ENSAIOS EM PLANTA PILOTO PARA PADRONIZACAO DE PROCESSO

Foram realizados testes em planta piloto no objetivo de tentar padronizar um
procedimento onde seja possivel reproduzir o produto em variados volumes com o
mesmo tamanho de particula do éleo.

Foram realizados 8 testes no total, onde por motivos de confidencialidade as

concentracfes de cada material serdo tratadas como nimeros e 0s itens como letras,

sendo:
Tabela 1 — Testes realizados e suas concentragdes
Nivel de Concentracdo de
Teste/Item 6leo Oleo
Derivado de
Aa 1 Girassol
Derivado de
Bb 1 Girassol
Derivado de
Cc 2 Girassol
Dd 1 Derivado de Coco
Ee 2 Derivado de Coco
Ff 3 Derivado de Coco
Gg 3 Derivado de Coco
Fonte: O Autor (2020)
Legenda:

1- Concentracdo de 6leo baixa
2- Concentracao de 6leo média

3- Concentracao de 0leo alta

A utilizacdo de niveis maiores de concentracdo demonstra uma menor
utilizag&o de produto final em sua aplicagéo e vice e versa.

Todos os testes foram realizados por etapas, primeiramente foram
padronizados valores e equipamentos a serem utilizados para todos os testes sendo,
0 mesmo °Bx a fim de padronizar viscosidade e quantia de agua a ser adicionada,
mesma velocidade 1300RPM (Rotacbes por Minuto) e mesma hélice para todos os
testes, o primeiro teste a ser realizado foi o teste de estabilidade para garantir que o
item seja estavel em determinado periodo, o teste de variacdo de volume, afim de
identificar o impacto da variagdo de volumes entre tanques no tamanho de particula

do oOleo, teste de turbidez, teste de explosividade para garantir a seguranca de
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producdo em escala industrial e ap0s estes ensaios checar a disponibilidade do

produto ser testado em escala industrial.

Figura 06 — Explicagdo cronoldgica de testes.

producéo dos testes

Padronizacao de utilizacéo e

|

RealizacAo do feste de
estabilidade 1 hora

|

—‘ Se reprovado

volume do frasco

Realizacio do teste variando

|

do item seco

Realizacao do teste de turbidez

Se aprovado

i

Se reprovado

Analisar possibilidade de
adequacao na formula

Checar disponibilidade de
equipamento & produzir em
escala industrial.

FONTE: O Autor (2020)

w

Rejeitar avanco nos testes
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Caso ocorresse de em uma dessas etapas o produto ndo ser aprovado, o
mesmo poderia passar por ajustes em sua férmula ou ser descartado da cadeia de
testes dependendo em que fase o mesmo esté situado, apds avaliado o ndo possivel
ajuste da férmula.

5.2. TESTE DE ESTABILIDADE

Foi necessario garantir a estabilidade de cada amostra antes de seguir com 0s
ensaios, para isso foi realizado um teste de estabilidade para cada derivado de 6leo
utilizado na solucéo de cada férmula antes de ser seca.

O teste de estabilidade consiste em ver se a solugéo feita com agua e 6leo é
estavel durante o periodo de 1 hora antes de realizar a secagem do mesmo, para isso
sao coletadas amostras durante a agitacdo ou apos o fim da agitacdo das solucdes e
deixadas em repouso, caso nao haja resquicios de separacao de fases, o produto esta
aprovado neste teste, caso ocorra separacdo de fase, € sinal que o agente
encapsulante ndo € o adequado para aquele 6leo ou que estd em baixa quantidade,
ou gue o 6leo ndo consiga ser homogeneizado o que torna o produto invalido para
continuacao dos testes.

A imagem abaixo exemplifica um caso de separacédo de fases, onde é possivel
ver claramente que existe duas fases ndo homogéneas onde uma fase poderia ser

identificada como azul claro e a outra fase como um azul mais escuro.

Figura 7 — Exemplo de separacéo de fases

FONTE: (VOLP, 2010)
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Para cada item foi utilizado o mesmo °Bx afim de padronizar a viscosidade de
cada teste, 1300RPM (Rota¢Bes por Minuto) padronizando assim a velocidade e
também a forca de agitacdo que seria gerada durante a mistura, utilizacdo do mesmo
frasco e foram coletadas amostras ap0s o tempo padrédo de agitacdo dos materiais
gue é de 25 minutos, portanto eram realizadas as dispersdes dos materiais e apos 0s
25 minutos de agitacdo padrdo eram coletadas amostras a cada 10 minutos.

Para os testes Aa, Bb e Cc, todos passaram no teste de estabilidade, o que
deixa estes itens de acordo com o padrdo para seguir com 0s préximos testes.

No teste Aa, foram coletadas amostras a cada 10 minutos ap0s a mistura de
todos os materiais no periodo de 1 hora onde totalizando foram retiradas 6 amostras,
o teste foi deixado em estabilidade no periodo de 1 hora onde foi observado que nédo
havia separacédo de fases conforme teste padréo, porém foi decidido submeter este
teste a um periodo de tempo maior, onde o mesmo foi deixado em repouso por 24
horas, com a intencéo de verificar se o 6leo ainda permaneceria estavel, com isso
tem-se em mente que as particulas do 6leo estdo bem distribuidas e em tamanhos
estaveis, onde que, mesmo com variacdes de volume ou forcas de agitacdo apos
aguele tempo de agitacdo o item permaneceria com seu tamanho de particula sem
alteracdes.

Abaixo temos a imagem das 5 primeiras amostras retiradas do teste Aa durante
seu periodo de estabilidade em 1 hora, onde foram retiradas amostras em variados
momentos conforme citado acima.

E possivel notar que nas primeiras amostras (da esquerda para a direita) que
o0 item tem uma separacao, porém ndo € uma separacao de fases e sim somente uma
separacdo da espuma gerada durante a agitacdo com o liquido produzido, portanto

seria um “desaeramento” do item.

Figura 8 — Teste Aa em estabilidade.
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FONTE: O Autor (2020)

Abaixo podemos observar o teste Aa apés o periodo de 24 horas e que a
primeira amostra (da esquerda para a direita) jA apresenta uma separacao de fases
com uma leve camada de espuma e intensidade diferente das outras, o que nos
determinou que o item se homogeneizado por no minimo 10 minutos a mais do que o
processo padrdo o mesmo seria estavel durante um periodo proximo a 24h e caso
fosse misturado em um tempo acima deste padrdo permaneceria com a mesma
estabilidade, e conforme mencionado se o item permanecer estavel nos diz que o

tamanho de particulas esta uniformemente disperso dentro da solucéo.

Figura 9 — Teste Aa ap0s 24h em estabilidade

Fonte: O Autor (2020)
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Com o resultado de que no periodo de 24h o item permanecia estavel isso nos
garantia que as particulas estavam bem divididas dentro da solucdo portanto
poderiamos seguir com outros testes.

Estas mesmas condi¢cbes foram aplicadas aos testes Bb e Cc que passaram
no periodo de estabilidade de 1 hora, e foi observado também que as amostras com
no minimo 10 minutos de agitacdo a mais do tempo padrdo se mantinham estaveis
apos o periodo severo de 24 horas.

Para os testes Dd, Ee e Ff, foram aplicados os mesmos processos dos testes
anteriores.

O teste Ff foi reprovado por apresentar separacao de fases apos o periodo de
1 hora mesmo com o tempo de agitacdo de 25 minutos a mais do que o padrao.

Este j& era um resultado esperado pois em questdo de concentracdo este era
o item com a maior valor de 6leo comparado aos outros, portanto sua dispersao se
tornaria muito mais complexa e de dificil estabilidade.

Na imagem abaixo a visualizacdo é complexa, pois estamos demonstrando
imagens registradas por aparelhos eletrénicos, mas a olho nu é possivel enxergar a
diferenca facilmente, porém € possivel enxergar uma pequena diferenca de cores na
imagem registrada abaixo, para ajudar na visualizacdo foram inseridas duas faixas

mostrando a separacao de fases.
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Figura 10 — Separacdao de fases para o teste Ff

FONTE: O Autor (2020)

Portanto o teste Ff foi reprovado, mas este item ainda poderia ser ajustado,
portanto para corrigir este item foi realizada uma nova férmula, onde com a utilizacao
de agentes encapsuladores mais poderosos teoricamente seria possivel obter
resultados melhores, para isso foi criado o teste Gg sendo esse agora o teste mais
concentrado de todos.

O teste Ff foi descartado do avanco para a proxima etapa de testes pois o
mesmo foi substituido pelo Gg, pois 0 mesmo contém a mesma concentracao de Oleo
mas utilizando encapsuladores diferentes e mais potentes, ou seja uma estrutura
diferente mas com a mesma concentracao de 6leo, este teste foi produzido e avaliado
onde apds 24 horas 0 mesmo garantiu a estabilidade no periodo de 24 horas.

O teste Dd, ndo apresentou separacdo de fases apds o periodo de 24 horas

conforme mesmo testes realizados para os itens Aa, Bb e Cc.
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O teste Ee, ap0s o periodo de 24 horas apresentou pequenas separacdes de
fases mesmo com a utilizacdo de tempos de agitacdo maiores, ou seja 0 mesmo hao
era estavel num periodo de 24 horas, mas era estavel durante um periodo de 1 hora,
portanto foi decidido tentar seguir com este item para a proxima etapa.

Apos a validacao de estabilidade de cada item, eles foram submetidos a nova

etapa de testes.

5.3.ENSAIOS DE AGITACAO E SECAGEM SIMULANDO A PRODUCAO EM
ESCALA INDUSTRIAL.

Este ensaio tem como foco simular mudancas que podem ocorrer durante o
processo de producdo ou entre lotes, pois como existe a dependéncia de se manter
um tamanho de particula especifico durante a agitacdo da solucdo, fatores como
tempo de agitacdo, forca de agitacdo (que pode ser alterada devido as hélices
utilizadas no tanque ou volume ocupado da solucéo) e viscosidade, podem interferir
no tamanho de particula final do item.

O teste de estabilidade pode nos garantir alguns fatores primordiais para as
realizacOes destes ensaios, onde conseguimos padronizar um tempo para todos 0s
itens, sendo 10 minutos de agitacdo acima do padréo e uma viscosidade padréao pois
foi utilizado o mesmo °Bx para todos os testes.

Para os ensaios iremos denominar o teste A como o teste realizado em um
frasco de 500mL e o B como teste realizado em um frasco de 750mL.

Como os testes Aa, Bb e Cc, utilizam o mesmo 6leo e tem somente uma
pequena variacdo em sua concentracdo, é entendido que a necessidade dos testes
poderia ser aplicada somente para um dos casos como padronizacao para producao
em larga escala, pois agora estamos tentando simular situagbes que podem vir a

acontecer.

5.3.1. TESTE A

Para este teste, o intuito seria criar um cenario tedrico que nao € realizado em
escala industrial, exatamente para ver se mesmo fora dos padrées o tamanho de
particula permaneceria estavel, para este caso o volume ocupado de solucdo foi

estimulado a ocupar quase até o topo do frasco, porém deixando ainda o espaco
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padrdo para agitacdo da solucao, criando assim a simulacdo de um tanque quase
cheio, para esse teste foram utilizados os itens Aa, Ee e Gg, pois foi decido trabalhar
com o item de menor concentracdo, o de média e o de maior concentracao,
independente do 6leo utilizado.

Este primeiro ensaio utiliza um frasco de volume maximo de 500mL, para uma
solucéo de 300g, onde foram utilizadas as mesmas condicdes de velocidade, °Bx e
tempo de agitacdo com 10 minutos a mais do que o processo padrdo, do teste de
estabilidade.

Foi utilizada uma hélice centrifuga, pois a mesma € a ideal para o cisalhamento
de materiais e também simula um acessoério que € comumente utilizado em escala
industrial para agitagéo e cisalhamento de solugdes, esta hélice tem um diametro de
aproximadamente 10cm e ocupa aproximadamente 2/4 do diametro total do frasco
utilizado.

Apos realizada a homogeneizacao da solucao o item foi seco e separado para

teste de turbidez.

5.3.2. TESTE B

O teste B tem como finalidade simular uma situacéo real em fabrica, porém com
volume baixo ocupado no tanque de agitacdo, portanto foi utilizada a mesma
guantidade de solucéo do teste anterior (300g), e mantidas as mesmas condi¢cdes
utilizadas no teste de estabilidade.

Este teste conseguiria nos informar com o produto apdés seco, se quando
necessario uma producédo de um lote utilizando os menores valores disponiveis em
escala industrial, afetaria ou ndo o tamanho de particula do éleo.

Nesse teste o frasco utilizado foi de 750mL, porém utilizando a mesma hélice
do teste A, portanto esta hélice agora ocupava aproximadamente 1/3 do diametro do
frasco.

Esta simulacdo teoricamente teria menos interacdo com a solucédo do que o
teste A, portanto era esperado que ocorresse uma variacdo no tamanho de particula
do 6leo, deixando-as maiores e menos distribuidas, o que afetaria a turbidez quando
0 produto final fosse aplicado.

Apoés agitacdo dos itens Aa, Ee e Gg, os mesmos foram secos e separados

para teste de turbidez.
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5.4. TESTE DE TURBIDEZ

O teste de turbidez € a aplicacdo do pd apds seco utilizando o processo de
atomizacdo em uma bebida, como estamos trabalhando com simulacdes as
aplicacoes desses itens serdo feitas somente em agua, pois facilita a identificacéo de
variacdes durante o processo de simulacao, caso o item seja aprovado nesta etapa,
ele estd valido para ser testado em escala industrial, mas caso fosse encontrada
alguma divergéncia, o item seria excluido e ndo poderia mais ser retrabalhado, pois
entende-se que deveria ser feito um estudo muito mais aprofundado e que
dependendo teriamos outros substitutos em paralelo.

A concentracdo do p6 seco foi realizada em 0,2g.L* e 0,7g.L™%, pois este era o
valor de concentracgao utilizado pelos produtos a base de TiOo.

Para o teste Aa, nao foi encontrado diferencas de turbidez quando aplicado em
adgua, este é o item com menor concentracdo de Oleo, portanto este item esta
padronizado a nivel piloto e pode ser testado agora em escala industrial de acordo
com disponibilidade do equipamento.

Foi realizada uma secagem da solucdo Ff para ser comparada com o teste Gg,
onde era de conhecimento que o teste Ff havia sido abortado, porém tinha-se como
intencéo identificar se haveria alguma diferenca entre eles quando aplicado em agua,
nessa ocasido foi sim identificada uma melhoria de 20ntu (Ntu é o grau de turbidez),
ou seja um aumento de 20ntu em sua intensidade quando medido num turbidimetro
(medidor de turbidez digital) comparando o teste Ff com o Gg e nenhuma variacao
também foi encontrada comparando visualmente entre as producdes do teste A e B
do item Gg.

Portanto o item Gg, esta padronizado para ser testado em escala industrial de
acordo com a disponibilidade do equipamento.

E Para o teste Ee, foi notada uma diferenca de turbidez visual, sem a
necessidade do uso de um turbidimetro, na imagem abaixo & possivel observar a
grande diferenca que h& entre os testes A e B dos ensaios realizados para

padronizacéo, aplicados na mesma concentracao.
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Figura 11 — Diferencga de turbidez entre producdes para o teste Ee

FONTE: O Autor (2020)

Como este item ndo manteve sua estabilidade durante o periodo de 24h,
entende-se que esta possa ser a principal causa, para esse item ter tido uma diferenca
em sua aplicagdo em agua, portanto este produto ndo pode seguir para producdo em
escala industrial, pois 0 mesmo ndo esta padronizado.

Apés as avaliacbes dos testes de turbidez, foi decidido que o item Aa seria

produzido em escala industrial no momento devido a sua disponibilidade atual.

6. PRODUCAO EM LARGA ESCALA
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Como foi estabelecido uma padronizacdo nos ensaios pilotos, devido a
disponibilidade do equipamento foi realizado o teste do item Aa, onde a agitacdo e
mistura da solucgéo foi realizada em um tanque dotado de 3 hélices, sendo 2 navais e
uma centrifuga, como é de conhecimento a hélice centrifuga € a mais utilizada para
cisalhamento de materiais, para isso foi hélice escolhida para os ensaios, as hélices
navais tem sdo usadas para homogeneizar itens de alta viscosidade, portanto elas
ndo causariam variagdes no tamanho de particula do 6leo.

Portanto foram mantidas as mesmas condigdes dos ensaios, °Bx, RPM e tempo
de agitacao.

Para validacdo do processo foram retiradas amostras da 1° caixa, da caixa do
meio e da Ultima caixa, todas do mesmo lote, avaliando entre elas ndo houveram
diferencas significativas, portanto foi decidido comparar os ensaios do laboratério com
a producéo realizada em escala industrial, abaixo podemos ver as amostras aplicadas
a0,2g.Lte 0,7g.L1, sendo o teste A 0 1° item da esquerda para a direita e o Gltimo a

producéo realizada em fabrica.

Figura 12 — Comparagdo de turbidez a olho nu aplicados a 0,2g.L*

Escala industrial

FONTE: O Autor (2020)

Figura 13 — Comparacdo de turbidez a olho nu aplicados a 0,7g.L™*
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Escala industrial

FONTE: O Autor (2020)

Apbs os testes feitos, foi possivel produzir itens de forma que héa reprodutibilidade em
escala industrial mantendo o tamanho de particula estavel.
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7. CONSIDERACOES FINAIS.

Apébs testes o processo industrial foi estabelecido, onde todas as solucdes
feitas com o tamanho de particula do 6leo entre 0,5 até 1 um e secas utilizando o
processo de secagem por atomizacéo, foi possivel notar que nao havia diferenca entre
as amostras testadas, sendo assim foi possivel estabelecer um processo de escala

industrial para um agente de turbidez natural com volumes e tempos variados.
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