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RESUMO - A caracterizagcdo do tamanho de particulas em diversas operacGes unitérias contribui
em aspectos como na escolha de equipamentos e nos custos do processo. Na extragdo solido-liquido
a agitacdo e o tamanho de particula exercem influéncia direta na eficiéncia da etapa de extracao.
Neste estudo, foi verificada a interferéncia do tamanho de particula e da agitacdo na taxa e
eficiéncia da etapa de extracdo solido-liquido de folhas frescas de nim. A anélise das particulas foi
realizada ap6s 10 extragdes com Shake (n=2) e com agitador com corte (n=2). A metodologia
aplicada para determinar o didmetro médio de particulas >1mm, foi através do “Diametro de Feret”,
e para quantificar a distribuicdo de tamanhos foi utilizada a série Tyler e os modelos de Gate-
Gaudin-Schuhmann (GGS) e de Rosin-Rammler-Bennett (RRB). Os resultados obtidos demonstram
que o agitador com corte, que apresenta maior grau de agitacdo e gera menor tamanho de particula,
0,028 cm (n1) e 0,037 cm (n2), foi 343% mais eficiente quando comparado ao processo Shake, que
gerou particulas de 1,389 cm (nl1) e 1,078 cm (n2). Quanto maior a agitacdo e menor o tamanho de
particula gerada, maior a eficiéncia da extracao.

INTRODUCAO umaAagitagéo menos intensa que o0 misturador
mecanico.

A extracdo sélido-liquido, que também é
denominada de lixiviacdo, ocorre quando um
determinado solvente agrega a parte soltvel de
um solido, até atingir o equilibrio de fases.
Quando as particulas do sélido sdo reduzidas,
o soluto entra em contanto com o solvente com
maior facilidade (Richardson et al, 2002;
Treybal, 1981). Sobre a relacdo entre a
particula do solido e o processo de extracéo,
Maksimovic e colaboradores (2012) e Kuhn e
sua equipe (2017), afirmam que os tamanhos
de particulas influenciam de forma relevante
na cinética da extracdo, sendo que, as
particulas pequenas, induzem uma maior
quantidade de soluto extraido em um mesmo
volume de solvente.

O didmetro médio de particulas grandes
(>1Imm) pode ser obtido pelo método

A caracterizacdo do tamanho da particula
¢ no sistema de particulados, uma das
caracteristicas fisicas mais relevantes dos
solidos, uma vez que as mesmas podem
influenciar na eficacia da etapa de extracdo,
combustdo, no transporte de grdos, na
compactacdo, na pigmentacdo das tintas, entre
outros, estando intimamente correlacionadas
aos processos industriais (Djamarani et al,.
1997; Macias-Garcia et al., 2004). Os sistemas
particulados sdo aplicados em diversos ramos
da engenharia, sendo eles de suma importancia
para a elaboragdo de equipamentos e
aprimoramento de processos em varias
operacgdes unitarias, como na extracdo solido-
liquido (Tadini et al., 2016) onde a intensidade
da agitacdo varia de processo para processo,
como o shake que, normalmente, apresenta


mailto:dinelyefb@hotmail.com

“Diametro de Feret” (Ds) que aplica a relagéo
da imagem planeada, 2D da particula, ao
calculo da distancia entre duas paralelas em
relacdo a altura (“Fmax”) e a largura (“Fmin”)
da particula (Pecanha, 2014; Ferreira, et al.,
2012, Ozen 2014).

A presenca de particulas de tamanhos
ndo uniformes em um sistema, como na
producdo do leite em pd e do café sollvel,
torna-se fundamental a medicdo e a
determinacdo da distribuicdo de tamanho de
particulas. Entre os métodos usados para
determinar a distribuicdo de tamanhos de
particulas, o peneiramento, através da série de
peneiras Tyler, € uma técnica utilizada (Tadini
et al., 2016). Outros métodos frequentemente
empregados na determinacdo da distribuicdo
de tamanhos de particulas sdo a distribuicédo
Gate-Gaudin-Schuhmann  (GGS) e a
distribuicdo  de  Rosin-Rammler-Bennett
(RRB), com os quais é possivel obter o
tamanho médio das particulas (Tadini et al.,
2016; Cho e Sohn, 2016).

O processo de extracdo é muito utilizado
em plantas com fins alimentares e/ou
medicinais. Na elaboracdo de extratos
vegetais, para determinar o método mais
eficiente em um menor periodo de tempo e
com menor custo, devem-se realizar ensaios
com diversos equipamentos e com diferentes
solventes, como por exemplo, o ultrassom,
agitadores em hélice, shake, &gua, etanol,
solucdo hidroalcoolica (Wang et al. 2014;
Bergs et al. 2013). A literatura descreve que
para o agitador Shake, os niveis de rotacdo vao
de 100 a 200 rpm e o agitador mecanico com
corte atinge até 6300 rpm, dependendo do tipo
de hélice utilizada (Fleuri e Sato 2008; Stuani
etal., 2014)

O vegetal nim, Azadirachta indica A.
Juss, syn Antelara azadirachta, Melia
azadirachta L., é uma arvore que possui vastas
aplicagdes comprovadas, na agropecuaria, na
indlstria  farmacéutica e de cosméticos
(Mossini, Kemmelmeir, 2005; Yadav et al.,
2016), o que justifica o estudo do processo
extrativo de seus Orgdos. O extrato de nim
pode ser obtido a partir da casca, dos frutos e
das folhas, porém, a casca da arvore ndo pode
ser coletada constantemente e o0s frutos
desenvolvem-se, geralmente, entre os meses de
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julho a setembro, sendo a folha uma opcéao
viavel para a producdo de extrato durante todo
0 ano (Kudom et al, 2011; Mossini e
Kemmelmeier, 2005). Estudo realizado por
Yadav e colaboradores (2016) demonstrou que
0 extrato das folhas de nim possui acdo

antioxidante, anticancerigena, anti-
inflamatoria, antibacteriana, antiulcera e
antidiabete, sendo um potencial a ser
explorado.

MATERIAIS E METODOS

Foram utilizados 2 métodos de extracao
por batelada, com renovacdo de solvente
empregando agitacdo por Shake e agitacdo
mecanica com corte, a temperatura de 24°C,
com repeticdo (n=2/processo). Para cada
ensaio (ambos métodos de extracdo) foi
utilizado 100 g de folhas frescas de nim
fragmentadas grosseiramente por corte e
agitadas por um periodo de 4 minutos para
cada extracdo/batelada, totalizando 10
extracdes. O solvente utilizado foi alcool
etilico P.A. 99,6 °GL. Ap0s cada extracdo o
solvente foi filtrado (extrato), e os fragmentos
transferidos quantitativamente aos
equipamentos e submetidos a nova extracdo
em mesmas condi¢cdes. Os extratos foram
secos em estufa de circulacdo de ar forcado a
38°C por 10 dias e pesados em balanca semi-
analitica com resolucdo 0,0001g.

Apbés as 10 extracbes no Shake, as
particulas obtidas foram determinadas em uma
amostragem de 40 particulas, através do
didmetro médio pelo método de Feret
(Pecanha, 2014), conforme a Equacdo (1),
onde o “Fméx” e o “Fmin” foram
determinados com o auxilio de paquimetro.

D, - Fmax+ Fmin (1)
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Apos as 10 extragbes no agitador
mecénico com corte, 0 didmetro médio da
totalidade das particulas  obtidas  foi
determinado através da distribuicdo de
tamanhos pelos métodos de peneiramento da
série Tyler, pelo método de Gate-Gaudin-
Schuhmann (GGS) e pelo método de Rosin-
Rammler-Bennett (RRB) (Tadini et al., 2016).



A sequéncia de abertura (mm) das peneiras
utilizadas foram: 2,360, 2,000, 0,850, 0,425,
0,300, 0,212, 0,150. O didmetro meédio de
particula, diametro de Sauter, Ds, foi definido
pela Equacdo (2), em que X, representa a
fracdo massica retida na peneira n (g.g™ total)
e a, é a média da abertura entre duas peneiras
(mm).

1
= 2
DS z Xn ( )
~ a,
Para o0 método de Gate-Gaudin-

Schuhmann (GGS) foi utilizado a Equagéo 3,
na qual Xy € a fragdo massica do material
passante (g.g™ total), Kggs é 0 pardmetro que
caracteriza o tamanho médio da particula (mm)
e lggs corresponde a disperséo.

lecs
a
X, =" 3)
f ( KGGS J

Para a resolugdo, a Equacdo (3) foi
linearizada conforme fornece a Equacéo 4.

In X = logs In(Kij = logs I @, — lggs I Kogs (4)

GGS

Em relagdo ao método Rosin-Rammler-
Bennett (RRB), utilizou-se a Equagdo 5, no
qual Kgrrs € 0 parametro que caracteriza o
tamanho médio da particula (mm) e Igrgs
corresponde a disperséo.

X, =1- exp{( Ka” J RRB} (5)

Para a resolucdo, a Equacdo 5 foi
linearizada conforme fornece a Equacéo 6.

In(=In@- X, )= 100 In( a J:

KGGS

= lre In a, — lgre In Krre (6)

Com relacdo a agitacdo realizada no
Shake, as rotagcbes por minuto (rpm) foram
determinadas em com repeti¢cbes (n=4), com
auxilio de crondmetro, colocando-se na
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plataforma uma massa de 500 mL de agua em
baldo de fundo chato. A rotacdo do agitador
mecanico com corte foi determinada pelo
fabricante como sendo 3450 rpm.

A anélise descritiva dos dados foi
realizada através do programa  Excel
(Microsoft Office).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Ao final da etapa de extracdo no Shake o
didmetro das particulas, conforme as medicGes
demonstradas na Figura 1 e na Figura 2 atingiu
a média de 1,389+0,1872 cm, com 13,480 %
de coeficiente de variacdio (nl) e de
1,078+0,1600 cm, com 14,842 % CV (n2).

Figura 1: Diametro de Feret da particula obtida
apos extracdo por shake.

Fmax¥
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Figura 2: Caracterizacdo da particula obtida
apos extracao por shake.

Ao final da etapa de extragdo com
agitador mecéanico com corte a o diametro
médio de particula (Dp) foi 0,028 cm paranl e
de 0.037 cm para n2, como apresentado na
Tabela 1 para o ensaio nl e na Tabela 2 para o
ensaio n2.

Apos a extracdo no agitador com corte
observa-se que, no ensaio nl a maior % de
massa retida foi de granulometria entre 0,300 e



0,212 mm (43,09%), e no ensaio N2 a maior %
de massa retida foi de granulometria entre
0,425 e 0,212 mm (60,60%), onde a % massa
retida 0,300 e 0,212 mm foi de 19,65%.

Tabela 1: Peneiramento do vegetal realizado
apos extracdo no agitador com corte, ensaio nl

a, Massa Xn X¢ Ds

(mm) retida (mm) | (mm) | (cm)

(%)
2,360 | 0,369 |0,004|0,996 | 0,028
2,000 | 0,354 10,004 0,993
0,850 | 9,698 |0,097 | 0,896
0,425| 7,003 |0,070]0,826
0,300 | 4,065 |0,041]0,785
0,212 43,096 | 0,431 0,354
0,150 16,292 | 0,163 | 0,191
fundo | 19,123 | 0,191 | 0,000

1,000| -

Ordem

1,000
2,000
3,000
4,000
5,000
6,000
7,000
8,000
Total - 100

Tabela 2: Peneiramento do vegetal realizado
apos extracdo no agitador com corte, ensaio n2

Massa

ordem| & | retida |, 2" | Xf | Ds

(mm) (%) (mm) | (mm) | (cm)
1,000 | 2,360 7,913 [0,079|0,921 | 0,037
2,000 | 2,000 4,147 |0,041|0,879
3,000 | 0,85010,630 (0,106 |0,773
4,000 | 0,425 21,385 (0,214 | 0,559
5,000 | 0,300 19,563 | 0,196 | 0,364
6,000 | 0,212|19,654 0,197 | 0,167
7,000 | 0,150| 6,550 |0,065 0,102
8,000 | fundo | 10,159 | 0,102 | 0,000
Total - 100 |1,000| -

Apbs aplicar a distribuicdo de tamanhos
de Gate-Gaudin-Schuhmann (GGS) e a
distribuicdo de Rosin-Rammler-Bennett (RRB)
para ambas repeticbes com o agitador com
corte, observou-se que o modelo que melhor se
adéqua € o de Rosin-Rammler-Bennett (RRB)
conforme mostra a Figura 3 e a Figura 4.

Em relacéo ao ensaio agitador com corte
para nl o modelo GGS apresentou um
R2=0,664, ndo representando a distribuicdo de
tamanhos ideal para esse caso. O modelo RRB
apresentou R2=0,961, sendo assim, proximo do
ideal (1,000). Este mesmo fato foi observado
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para 0 ensaio n2, onde o modelo GGS
apresentou um R2=0,824 (maior que em nl,
porém longe do ideal) e 0 modelo RRB
apresentou R2=0,989, sendo assim, proximo ao
ideal (1,000) e maior que no ensaio nl.

A equacdo da reta obtida pelo modelo
RRB (nl) foi: y=-2,102x+11,107. Ao aplicar a
equacdo da reta na Equacdo 6 obteve-se um
tamanho médio de particula (Krrg) de 0,019
cm. No inicio da extracdo mecanica com corte
e extracdo por Shake as folhas tinham o
mesmo tamanho.

Figura 3: Distribuicdo de Rosin-Rammler-
Bennett RRB do peneiramento - ensaio
agitador com corte, ensaio nl
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Figura 4: Distribuigdo de Rosin-Rammler-
Bennett RRB do peneiramento - ensaio
agitador com corte, ensaio n2
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A equacdo da reta obtida pelo modelo
RRB (n2) foi: y=-1,187x+6,787, que ao aplicar
na Equacdo 6, obteve-se um tamanho médio de
particula (Kgrrg) de 0,030 cm no ensaio
agitador com corte. Em ambas as repeti¢oes
neste ensaio, 0s diametros médios de particulas
encontrados ficaram proximos ao valor obtido
pela analise da série Tyler e o valor calculado
pelo modelo RRB.



Para comparar a influéncia do tamanho
de particula e da agitacdo na producdo de
extrato das folhas de nim, analisaram-se a
quantidade de extratos obtidos apos secagem a
38°C (extrato seco) tanto pelo processo Shake,
quanto pelo processo agitador com corte,
representados na Figura 5 e na Figura 6.

Figura 5: Extratos secos obtidos no ensaio nl,
método Shake
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Figura 6: Extratos secos obtidos no ensaio nl,
método agitador com corte
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Observa-se que para a primeira extracao
no Shake obteve-se 0,683 g de extrato seco
(Figura 6), enquanto no agitador com corte
obteve-se 2,347 ¢, representando 343% de
extrato seco obtido a mais em relagdo processo
gue o Shake.

A 10? extracdo realizada no agitador com
corte estava proxima ao esgotamento do soluto
no solido, enquanto que a 10* extracdo
realizada no Shake, observou-se que ainda que,
seriam necessdrias mais extracbes para
aproximar do esgotamento. Destacamos ainda
que, para ambos 0s métodos, a maior queda de
obtencdo de quantidade de extrato seco em
relacdo a 12 extracdo foi na 4% extragdo. A
partir dai a obtencdo de extrato seco, embora
descendente, tendeu ao equilibrio. No ensaio
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com agitacdo com corte (3450,0 rpm), foi
obtida maior quantidade em massa de extratos
secos totais (5,151 @), enguanto que, para o
ensaio Shake, (104,5 rpm), a massa total de
extrato seco foi de 2,697 g, confirmando que o
método agitador com corte apresentas maior
rendimento de extracdo de solutos presentes
nos extratos secos.

Além da agitacdo, o tamanho de
particula influencia no processo de extracao
solido-liquido de forma significativa, fato
verificado também no estudo realizado por
Kuhn et al. (2017), sendo o didametro medio de
particula  do agitador com corte
consideravelmente inferior ao obtido no
processo de extragdo com o Shake.

De acordo com Treybal (1981) as
particulas solGveis de um sistema podem estar
envolvidas por uma parte insolivel, sendo
necessario que ocorra a difusdo do solvente até
a particula solGvel e depois o soluto deve
difundir para fora da particula, por essa razéo,
a reducdo do tamanho da particula contribui de
forma relevante na taxa de extracdo solido-
liquido.

Fenomenologicamente, conforme estudo
realizado por Stuani e colaboradores (2014), a
agitacdo com corte proporciona o aumento da
area de interface de transferéncia de massa em
relacdo ao volume total de um fluido de
extracdo, geralmente, propiciando o fluxo
turbulento nessa interface, o que eleva o
coeficiente de transferéncia de massa.

CONCLUSAO

Os dados apresentados neste estudo
demonstram a importancia da agitacdo e do
didmetro médio de particula na velocidade e
eficiéncia do processo de extracdo solido-
liquido da folha de nim. RRB é o modelo que
melhor representa a distribuicdo de tamanhos
de particulas. Para os tamanhos de particulas
investigados, as que apresentam 0 menor
didmetro médio demonstraram um maior
rendimento de extrato seco contendo 0s
solutos extraidos. Além disso, foi avaliado
também que para uma maior agitagdo, maior
sera o rendimento. Dessa forma, quanto maior
for & agitagdo e menor o diametro médio de
particula, maior sera a quantidade de extrato



obtido por extracdo, encurtando o periodo de
extragéo.

Existe uma queda da quantidade de
extrato seco obtido a partir da 4 @ extracdo para
ambos os métodos estudados, sugerindo que
seja realizada a avaliacdo de custo/beneficio na
determinacdo do numero ideal de extracéo.

NOMENCLATURA
an abertura da peneira (mm)
an abertura média entre peneiras  (cm)
Dfe  diametro de Feret (cm)
D,  diametro medio de particula (cm)
Ds  diametro de Sauter (cm)
Fméax altura (cm)
Fmin largura (cm)
GGS Gate-Gaudin-Schuhmann (cm)

lces  dispersédo
Irre  dispersao

Kess tamanho médio da particula (cm)
Krrs tamanho médio da particula (cm)
RRB Rosin-Rammler-Bennett (cm)

rpm  rotacdes por minuto
Xt fracdo do material passante (g.g™ total)
Xn  fracdo retida na peneiran (g.g™ total)
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