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Resumo

Neste trabalho, métodos de medicao de propriedades de liquidos por ultrassom foram uti-
lizados para analisar amostras de leite UHT com teores de gordura variando entre 0,5% e
3%. Para isso, amostras de leite foram preparadas 24 horas antes de serem medidas e, du-
rante o tempo de repouso, foram mantidas num refrigerador com temperatura controlada.
Apbs o periodo de repouso, a temperatura das amostras foi ajustada em 23°C e a densi-
dade das mesmas foi determinada a partir de um densimetro portatil. Em seguida, uma
célula de medigao ultrassonica equipada com transdutores de alta frequéncia (75 MHz)
e sistema de controle térmico com erro de regime permanente menor do que 0,01°C foi
usada para se determinar os valores de velocidade de propagacgao e coeficiente de atenua-
¢ao em funcdo da frequéncia, para uma temperatura de 25°C. Os resultados obtidos para
este conjunto de amostras, e considerando uma frequéncia de 50 MHz, mostram que a
velocidade de propagacao do som diminui a medida que o teor de gordura das amostras de
leite aumenta, numa relagao de, aproximadamente, -1,64 ((m/s)/%). Em contrapartida,
os valores obtidos para os coeficientes de atenuacao, considerando a mesma frequéncia,

aumentam em funcao do aumento do teor de gordura, numa relagao de, aproximadamente,

51,3 ((Np/m)/%).

Palavras-chave: Ultrassom, velocidade de propagacao, coeficiente de atenuagao, células

de medicao, leite.



Abstract

In this work, liquid properties measurement methods through ultrasound were used to
analyze UHT milk samples with fat percentages varying from 0.5% to 3%, these samples
were prepared 24 hours before the tests and, during the resting period, were kept in a re-
frigerator under control temperatures. After the resting period, the sample temperatures
were adjusted to 23°C and their density were determined through the use of a portable
hydrometer. Following the procedure, the ultrasonic measurement cell equipped with the
high frequency transducers(75 MHz) and the thermal controlled system with an error
below 0,01°C was used to determine the values of propagation velocity and attenuation
coefficient in terms of frequency, to a 25°C sample. The results obtained for this set of
samples, considering a central frequency of 50MHz, show us that the sound propagation
velocity decreases as the fat percentage of the milk samples rises, in a ratio of approx.
-1,64((m/s)%). In contrast to the values obtained for the attenuation coefficient, consid-
ering the same frequency, those rises with the increase of fat percentages, in a ratio of
approx. 51,3((Np/m)/%).

Keywords: Ultrasound, Milk, Propagation Velocity, Atenuation, Measurement Cell.
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1 Introducao

O leite bovino é um produto que faz parte da alimentagao da populacao e é utili-
zado como matéria prima para producgao de diversos outros tipos de alimentos, tais como
queijos, iogurtes, doces, entre outros. Em sua forma natural (cru), o leite bovino pode
apresentar micro-organismos que, quando consumidos, podem causar mal a satide do con-
sumidor. Para eliminar a presenca desses micro-organismos, o leite cru deve ser submetido
a um processo de tratamento antes de ser consumido. Atualmente, dois tipos de trata-
mento sao utilizados pela industria, a pasteurizacao e a esterilizagao, e os dois processos
possuem regulamentacao definida pelo Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abasteci-
mento a partir das Instrugoes Normativas MAPA N° 59/2019 e MAPA N° 55/2020 e
(MAPA, 2019; MAPA, 2020).

Em geral, o processo de pasteurizagao utilizado por empresas do setor lacteo é o
chamado processo rapido, onde o leite deve ser aquecido a temperaturas entre 72 °C e 75
°C por um periodo de tempo de 15 s a 20 s e, na sequéncia, resfriado a uma temperatura
entre 2 © e 4 °C num intervalo de tempo maximo de 10 s.

O processo de esterilizacdo mais usado em aplica¢oes industriais é baseado no
método de temperatura ultra rapido (UHT, do inglés Ultra High Temperature). Convém
ressaltar que o leite deve ter sido submetido a uma primeira etapa de tratamento (in-
cluindo filtragem e pasteurizacao) antes de ser submetido ao processo de esterilizacao.
Nesse processo, inicialmente o leite recebe a adicao de estabilizantes, que visam evitar a
sedimentacao de caseinas, passa por um processo de pré-aquecimento a uma temperatura
de 80°C por dois minutos. Em seguida, o leite é aquecido a altas temperaturas (entre 130
°C e 150 °C) por um periodo de tempo de 3s a 5s e. Finalmente, o leite é depositado
numa camara de vacuo, onde passa por um processo de resfriamento rapido até atingir
uma temperatura de 32 °C. Nesse instante sao removidos os vapores de dgua gerados e o
leite é envasado.

O leite disponivel para consumo comercializado em supermercados costuma ser
dividido em trés categorias: A, B e C. Essas distingdo, regulamentada pela Instrucao
Normativa MAPA N°©59/2019, foi definida em fungao do modo de producao adotado pelos
produtores, sendo considerados os processos de ordenha, transporte e tratamento do leite.
E importante ressaltar que as diferencas no processo de producdo podem influenciar a
carga bacteriana do leite.

O leite de vaca é um produto consumido diariamente no pais e, portanto, deve ser
submetido a um intenso controle de qualidade. A Instrugao Normativa MAPA N°55/2020
define os métodos oficiais para andalise da qualidade do leite e seus derivados. Todos os
processos indicados por esta resolucao envolvem métodos fisico-quimicos, que requerem

alteracoes nas propriedades do leite. Em geral, essas analises sao feitas a partir de equipa-
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mentos especificos que utilizam as amostras de leite e reagentes quimicos para identificagao
de diferentes caracteristicas do material.

Para avaliar a qualidade do leite, devem ser analisados parametros fisico-quimicos
distintos, tais como densidade relativa ou indice crioscépico, parametros higiénico-sanitarios,
como a contagem total bacteriana e a detec¢ao de residuos de antibidticos, e parametros
de composi¢ao, como gordura e extrato seco desengordurado.

A Instru¢ao Normativa MAPA N°55/2020 também classifica o leite em func¢ao de
seu teor de gordura. De acordo com esta definicao, considera-se leite desnatado aquele que
apresenta um teor de gordura maximo de 0,5%, leite semidesnatado aquele que apresenta
teores de gordura entre 0,6% e 2,9%, e leite integral aquele que apresenta um teor de
gordura de 3%. A Instrugdo Normativa também prevé que estas e outras informagoes
relevantes sejam divulgadas nos rotulos das embalagens de leite comercializadas.

Os métodos regulamentados para andlise do leite brasileiro dependem de um con-
junto de varios processos fisico-quimicos utilizados para determinar as diferentes caracte-
risticas mencionadas anteriormente. Dentre os métodos mais utilizados para se determinar
o teor de gordura, pode-se destacar o método de Gerber e o método Rose-Gotlieb.

O método de Gerber (ou butirométrico) é realizado a partir de um processo qui-
mico utilizando acido sulfurico. O acido ataca a matéria organica com excegao da gor-
dura, que é separada posteriormente através de um processo de centrifugacao. Trata-se
de um processo que causa severa alteracao na amostra para a medi¢ao do teor de gordura
(Alves D.; Goldschmidt A., 2014).

O método Rose-Gottlieb é frequentemente utilizado como referéncia pela industria
nacional por ser mais simples e barato (Alves D.; Goldschmidt A., 2014). Nesse método,
a gordura do leite é extraida através de um processo quimico, que pode ser conduzido
de formas diferentes dependendo dos reagentes e equipamentos utilizados. Em seguida, a
gordura extraida é pesada, e o teor de gordura ¢ calculado relacionando a massa inicial
da amostra de leite com a massa de gordura medida.

Métodos fisico-quimicos também podem ser usados para determinar a quantidade
de extrato seco total (EST), usado para determinar a concentracao total de componen-
tes solidos presentes no leite. Relacionando-se os valores de extrato seco total e teor de
gordura, pode-se determinar a quantidade de extrato seco desengordurante (ESD), que
representa a parcela de sélidos nao gordurosos presentes no liquido.

Varios métodos podem ser empregados para se determinar o EST, mas uma das
op¢oes mais utilizadas devido a sua simplicidade é o método gravimétrico. Nesse método,
a agua presente no leite é separada da mistura, e a diferenca de massa entre a amostra
resultante e a amostra original indica a quantidade de extrato seco total. Esse é um dos
métodos analiticos mais precisos para medi¢ao do EST, mas como desvantagem, requer
um tempo elevado para que o processo de separacao seja finalizado devido aos diversos

processos laboratoriais que devem ser realizados (Alves D.; Goldschmidt A., 2014).
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Um segundo método muito utilizado em aplicacoes industriais para a determinacao
do EST baseia-se na aplicacao de uma expressao matematica que relaciona EST, densidade
e teor de gordura da amostra. Essa expressao, conhecida como féormula de Fleishmann

(Alves D.; Goldschmidt A., 2014), é definida como:

EST = 1,2G +2,665(100D — 100)/D, (1.1)

onde, D representa a densidade do leite em relagdo a dgua a uma temperatura de 15°C,
e G é o teor de gordura da amostra, sendo ambos os parametros representados de forma
percentual.

Observa-se que para que seja possivel aplicar essa equacao, é necessario medir a
densidade e o teor de gordura do leite usando métodos fisico-quimicos. Métodos alter-
nativos, preferencialmente nao-destrutivos e nao-invasivos, tem sido estudados por varios
autores ao longo dos anos. Essas pesquisas resultaram no desenvolvimento de novos equi-
pamentos, muitos deles utilizados atualmente por industrias do setor lacteo.

Um dos métodos propostos na literatura baseia-se na analise via infravermelho,
e consiste na absorcao de energia infravermelha pelas particulas do leite. Um exemplo
desse tipo de sistema é apresentado por Barbano e Clark (1989), que descreve uma célula
de medigao por infravermelho (IRMA) capaz de emitir dois feixes épticos distintos de
forma simultanea. Esses feixes se propagam por dois liquidos distintos, sendo um deles
de referéncia e o outro a amostra de leite. A partir da diferenca de absor¢cao medida
entre a amostra e o material de referéncia, obtém-se um parametro 6ptico que pode ser
relacionado a um dos métodos tradicionais de analise. Nesse processo, considera-se uma
amostra de leite homogénea e a temperatura constante.

Por se tratar de uma abordagem simples e nao destrutiva, essa metodologia vem
sendo utilizada para a fabricacdo de alguns equipamentos disponiveis no mercado. Como
exemplo, pode-se citar o MilkoScan-F'T'1 fabricado pela empresa FOSS, que é capaz de
analisar um total de 15 parametros do leite, além de analisar também alguns derivados
(FOSS, 2018). Entretanto, ressalta-se que sao métodos secundérios e requerem a calibragao
a partir de resultados das analises quimicas.

Nas ultimas décadas, essas andlises também passaram a ser realizadas a partir de
sistemas de medicao ultrassonicos. Assim como no caso dos sistemas de medigao 6pticos,
os sistemas ultrassonicos podem ser utilizados de forma nao-invasiva e nao-destrutiva.
Essa caracterizacdo pode ser realizada através de parametros obtidos de forma direta
como, por exemplo, a velocidade de propagacao e o coeficiente de atenuacao acusticos,
ou de forma indireta, a partir de parametros como impedancia acustica, a densidade e
a compressibilidade adiabatica. A partir desses parametros, pode-se determinar o teor
(ADAMOWISKI et al., 2002; NAZARIO et al., 2009) e o tamanho das moléculas de gor-
dura (DUKHIN; GOETZ, 2002; DORABIATO, 2007) presentes no leite.
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A medicao desses parametros de forma nao-destrutiva e sem a necessidade de
utilizacao de reagentes quimicos ou solucoes de alto risco motivou o desenvolvimento
deste trabalho, cujo objetivo é relacionar as propriedades actisticas do leite ao seu teor de
gordura. Para isso, utilizando o sistema de medi¢ao actstico proposto por Tiago (2018),
foram realizadas medi¢oes de amostras de leite UHT com diferentes valores de teor de
gordura a uma temperatura constante. Os resultados obtidos apds os calculos realizados

usando os sinais adquiridos serao apresentados nos préximos capitulos deste trabalho.

1.1 Objetivo

O objetivo principal deste trabalho é determinar o teor de gordura de amostras de
leite pasteurizado através de ensaios nao destrutivos por ultrassom, usando transdutores

de alta frequéncia (75 MHz). Os objetivos especificos sao:

o Desenvolver um software para controle do sistema de excitacao e medicao acustico;
o Preparar amostras de leite com diferentes teores de gordura;

o Analisar diferentes técnicas para calculo de velocidade de propagacao e atenuacao

do som em liquidos;

o Analisar o desempenho do sistema de medicao actstico operando com apenas um
transdutor (modo pulso-eco) em relagdo ao desempenho usando dois transdutores

(transmissao);

o Avaliar os efeitos do teor de gordura das amostras nos valores de velocidade e coe-

ficiente de atenuacgao actusticos em fun¢ao da frequéncia;

1.2 Revisao bibliografica

Sinais ultrassonicos sao compostos por ondas mecanicas com diferentes caracte-
risticas, que operam numa faixa de frequéncias superior aos limites da audicao humana,
ou seja, acima de 20 kHz. Essas ondas podem se propagar através de materiais solidos,
liquidos e gasosos com diferentes niveis de viscosidade, densidade, opacidade e impedan-
cia acustica. Essas caracteristicas possibilitam a utilizacao de sistemas ultrassonicos para
caracterizacdo de materiais em aplicac¢oes industriais (POVEY, 1997a).

O objetivo deste trabalho é caracterizar amostras de liquidos com diferentes carac-
teristicas por ultrassom. Para isso, é necessario compreender o funcionamento dos sistemas
de medicao actsticos usados para esse tipo de aplicacao. Para o projeto de uma célula de
medicao, deve-se levar em consideragao varios parametros, tais como o tipo de liquido que

sera analisado e suas propriedades fisicas, o tipo de onda que sera usado para caracterizar
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o material, o tipo de transdutor, a faixa de frequéncias a ser considerada, o método de
medic¢ao (usando onda continua, onda pulsada, com transdutores operando em transmis-
sdo ou pulso-eco), as propriedades fisicas dos materiais usados para fabricar a célula de
medicao, o método de acoplamento acustico entre transdutor e amostra, as caracteristicas
do sistema de controle térmico, entre outros.

O modelo de célula proposto por Adamowski et al. (1995) (Figura 1) faz uso de
um transdutor de elemento duplo, que pode funcionar tanto como transmissor quanto
como receptor. Nesse sistema, a medi¢do da velocidade do som na amostra é feita utili-
zando as reflexdes que ocorrem quando a onda emitida atinge a parede oposta da célula e
retorna para o transdutor. A célula foi desenvolvida para medir a densidade em liquidos
estacionarios e em movimento, a partir das relagoes entre o coeficiente de reflexdo e a

velocidade de propagacao.

Figura 1 — Desenho esquematico da célula de medicao para liquidos estacionarios.

Fonte: Retirado de Adamowski et al. (1995).

Adamowiski et al. (2002) também propds uma variagao da primeira célula de me-
digdo apresentada (Figura 2). O novo modelo também faz uso das reflexdes das ondas
para obter medicoes de densidade e viscosidade a partir das informacoes de velocidade
de propagacao e coeficiente de atenuacao dos sinais, mas diferentemente do modelo an-
terior, essa célula foi projetada com camadas de materiais com propriedades conhecidas,
que podem ser utilizadas para se estimar os coeficientes de reflexao e transmissao entre
camadas e amostra de interesse. A medida que o sinal se propaga pelos meios, o dngulo
de abertura do feixe actstico aumenta devido aos efeitos da difracao acustica. Devido a
essa caracteristica, a célula proposta foi projetada com um receptor de PVDF (do inglés
Polyvinylidene fluoride) de larga abertura, que aumenta a area do elemento receptor,
minimizando os efeitos da difracao. Além disso, o sistema permite a realizacdo de um
ajuste angular do transdutor emissor, que pode ser usado para melhorar o alinhamento
do elemento transmissor em relagdo ao receptor.

A célula de medicao proposta por Tiago (2018) (Figura 3) utiliza dois transdutores
para realizar as medigoes, aplicando conceitos de multiplas reflexdes e medigoes relativas
a agua para obtencao das caracteristicas dos fluidos. O modelo apresentado pelos autores

possui um sistema de controle de temperatura a seco, composto por células de efeito Pel-
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Figura 2 — Desenho esquematico da célula de medi¢ao de multiplas reflexoes.

) amostra
Linha de retardo de | cheiaa
medigdo (acrilico) ™ | | {] ; e

Prisma (aluminio)

membrana de
PVDF
(receptor)
Linha de retardo I1
{dgua)
-
transdutor piezoelétrico F Linha de retardo |
(emissor) (acrilico)

Fonte: Retirado de Adamowiski et al. (2002).

tier acionadas eletronicamente e um medidor de temperatura de precisao, com resolucao
de 1 mK. O sistema de controle apresentado pode ser usado para ajustar a temperatura
da amostra dentro de uma faixa valores entre 15°C e 50°C, com um erro em regime per-
manente menor do que 0,01°C. Os resultados obtidos mostram que o sistema de medic¢ao
é capaz de medir velocidade de propagacao e coeficiente de atenuacao actsticos, com

incertezas da ordem de 1 cm/s e 1 Np/m, respectivamente.

Figura 3 — Vista explodida da célula de medigao.

Peltier @~ ——3

*

o -_H -

*

Caorpo da célula

Fonte: Retirado de Tiago (2018)

Dukhin e Goetz (2002) apresenta uma proposta de analise do coeficiente de ate-
nuacgao e do tamanho de moléculas de gordura para amostras de leite e seus derivados. As
medigoes reportadas pelo autor foram realizadas usando a célula de medicao apresentada

na Figura 4, onde dois transdutores com as mesmas caracteristicas, separados por um
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vao ajustavel controlado por um motor de passo, foram utilizados. No sistema, um dos
transdutores foi mantido fixo, e o segundo foi ajustado de forma a manter o paralelismo
entre os dois transdutores. Este modelo de célula foi projetado para caracterizar sistemas

homogéneos particulados e emulsoes, como leite, por exemplo.

Figura 4 — Célula de medigao proposta por Dukhin e Goetz (2002).

Fonte: Retirado de Dukhin e Goetz (2002)

A caracterizacao de amostras de leite por ultrassom foi tema do trabalho desen-
volvido por Nazério et al. (2009), onde uma célula de medigao foi usada para medir de
forma direta a velocidade de propagacao e o coeficiente de atenuacao de amostras de leite
com diferentes teores de gordura. Usando transdutores com frequéncia central de 5 MHz e
um sistema composto por camadas fabricadas com materiais com propriedades acusticas
conhecidas, os autores usaram o método de reflexoes relativas para calcular a densidade
das amostras. As analises foram realizadas usando amostras de leite UHT, com teores de
gordura variando entre 0,5 e 3,0 %, e temperaturas entre 24°C e 30°C. Como resultado, os
autores encontraram variagoes de velocidade de propagacao em fungao da temperatura e
teor de gordura das amostras, mas nao encontraram variagao consideravel ao analisarem
o coeficiente de atenuacao das amostras para esta faixa de frequéncias.

De acordo com Dorabiato (2007), a quantidade de sdlidos totais, a quantidade de
agua e o teor de gordura de amostras provocam alteragoes na compressibilidade, viscosi-
dade e densidade do leite. Essas caracteristicas estao diretamente relacionadas as medidas
de velocidade de propagacao e coeficiente de atenuacgao dessas amostras. O autor também
relata que para temperaturas abaixo de 16,5°C, a velocidade de propagacao som aumenta
em funcao do aumento do teor de gordura e da concentracao de ESD da amostra de leite
analisada.

(DUKHIN; GOETZ, 2002) apresenta um estudo relacionado o teor de gordura de
amostras de leite e seus derivados liquidos com a variacao do coeficiente de atenuacao
em funcao da frequéncia. O autor utiliza um sistema de medigdo com transdutores de
alta frequéncia (100 MHz), onde a temperatura das amostras foi controlada a partir da
utilizagdo de um banho termostatico. A variagao do coeficiente de atenuagao foi utilizada
pelo autor para calcular o tamanho das moléculas de gordura presentes nas amostras.
Além disso, o autor também analisou os efeitos de um conjunto de rea¢ées quimicas que

resultam na deterioracao do leite em funcao do tempo de armazenamento. O autor relata
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que as alteracoes nos valores dos coeficientes de atenuacao se devem principalmente a
absor¢ao que os glébulos de gordura proporcionam. O espalhamento das ondas actsticas
devido aos glébulos de proteina também foi considerado mas, de acordo com o autor, os
efeitos desse fendmeno apresentam impacto menos significativo.

Algumas empresas fornecem equipamentos para medi¢ao das propriedades do leite
para laticinio. A Cheeselab fornece instrumentos de medicao ultrassonicos voltados para
esse tipo de andlise. Esses equipamentos sao capazes de medir teor de gordura, extrato
seco, densidade, proteinas, lactose, agua adicionada, ponto de congelamento, solidos, sais
e condutividade. Apesar de mencionar o principio de funcionamento actustico em sua
descrigao, a empresa nao informa se ha alguma outra caracteristica sendo determinadas
por outro método de medigao.

Outra empresa que fornece equipamentos para esse segmento é a Ekomilk, que
fornece um produto com caracteristicas semelhantes as do equipamento descrito anterior-
mente. O fabricante informa que o equipamento utiliza medic¢oes ultrassonicas para obter
parte das medigoes do leite, mas usa um viscosimetro para complementar a analise.

Com base nos pontos levantados ao longo desta se¢ao, nos proximos capitulos serao
descritos métodos para se determinar o teor de gordura em amostras de leite a partir de

métodos actsticos. Os detalhes da anélise realizada serao descritos nos proximos capitulos.

1.3 Estrutura do trabalho

Este trabalho foi dividido em cinco capitulos. O Capitulo 1 apresenta uma intro-
dugao aos critérios definidos na legislagdo para caracterizar amostras de leite UHT. Sao
apresentadas as motivagoes e justificativas para o desenvolvimento deste trabalho, os ob-
jetivos propostos e uma revisao bibliografica, que contém referéncias utilizadas como base
ao longo deste projeto.

No Capitulo 2, apresenta-se uma revisao tedrica a respeito das técnicas de medig¢ao
de propriedades de liquidos por ultrassom usadas ao longo deste trabalho. Neste capitulo
sao apresentados diferentes métodos de medicao, os efeitos fisicos que podem afetar as
medicoes e os tipos de sistema usados para excitar os transdutores e adquirir os sinais
recebidos apds a propagacao das ondas pelo meio.

No Capitulo 3, apresenta-se a metodologia utilizada para preparacao das amos-
tras, calibracao do sistema de medicao actstico e medi¢ao dos valores de velocidade de
propagacao e coeficiente de atenuacao actsticos das amostras de interesse.

No Capitulo 4, sdao apresentados os principais resultados obtidos, apresentando
as limitagoes dos métodos propostos e condigoes de contorno assumidas ao longo deste
trabalho.

No Capitulo 5, sdo apresentadas as consideragoes finais e algumas propostas de

continuagao para o trabalho desenvolvido.



2 Revisao teodrica

Neste capitulo sao apresentadas as técnicas utilizadas ao longo do trabalho para
caracterizar o teor de gordura de amostras de leite por ultrassom. Inicialmente, uma breve
revisao envolvendo tipos de onda, transdutores e métodos de medicao é apresentada.
Na sequéncia, sao apresentadas as expressoes matematicas e técnicas de processamento
de sinais usadas para calcular os valores de velocidade de propagacao e coeficiente de

atenuacgao acusticos em fungao da frequéncia.

2.1 Transdutores ultrassonicos

Nos sistemas de medicao ultrassonicos, transdutores sao usados para emitir e re-
ceber ondas mecanicas através de um material cujas caracteristicas se deseja determinar.
Essas ondas se propagam através de meios materiais (tais como sélidos, liquidos ou gases),
e podem ser classificadas em fun¢ao da forma como se propagam pelo meio. Como exem-
plo, pode-se citar as ondas longitudinais, que se propagam na mesma dire¢do do sinal de
vibragao gerado pelos transdutores, e as ondas transversais, que se propagam em dire¢ao
perpendicular ao sinal de vibracao aplicado. A representacao grafica desses dois tipos de
onda pode ser visualizada na Figura 5. Neste trabalho, a caracterizacao das amostras de

leite serd realizada utilizando ondas longitudinais.

Figura 5 — Representacdo de ondas longitudinais e transversais se propagando por um
meio.
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Ondas transversais

Fonte: Retirado de RESNICK, Robert; HALLIDAY (1981).

Transdutor é o equipamento responsavel por converter sinais elétricos em uma

outra forma de energia, e vice-versa. Transdutores ultrassonicos convertem energia elétrica
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em mecanica, recebendo na entrada sinais de tensdo continuo ou pulsado, e fornecendo
em sua saida ondas mecanicas continuas ou pulsadas.

Um transdutor ultrassonico ¢ composto, basicamente, por uma camada de reta-
guarda (do inglés, backing), uma camada frontal (do inglés, wear plate), e o elemento
ativo, como pode ser visto na Figura 6 (DORABIATO, 2007).

Figura 6 — Corte longitudinal de um transdutor ultrassonico.

Camada de Elemento
Proteca Retaguarda Ativo
-
Conector L
1
Camada
Compatibilizagdo Frontal
Elétrica

Fonte: Retirado de Dorabiato (2007).

O elemento ativo, normalmente fabricado usando materiais piezelétricos, é o com-
ponente responsavel pela conversao dos sinais elétricos em ondas de pressao, e vice-versa.
Esses materiais podem ser do tipo PVDF (do inglés, Polyvinylidene Fluoride), PZT (do
inglés, Lead zirconate titanate), cristais de quartzo, éxido de zinco, entre outros.

A camada de retaguarda é responsavel por prover suporte mecénico ao elemento
ativo e reduzir a reverberacgao, aumentando a parcela de energia que efetivamente ¢é trans-
mitida para o meio em analise. A camada frontal é responsavel por proteger o elemento
ativo do meio externo, além de melhorar o acoplamento entre elemento ativo e meio em
analise. Para isso, a impedancia actustica dessa camada deve ser ajustada de modo a
maximizar a parcela de energia transmitida para a amostra.

Alguns transdutores possuem ainda uma linha de retardo, normalmente fabricadas
em quartzo ou vidro, que serve como uma camada intermediaria. Essas linhas sao bastante
utilizadas em transdutores de alta-frequéncia para separar sinais pulsados e melhorar o
casamento de impedancia actstica.

O acoplamento direto entre transdutor e meio em andlise pode provocar desgastes
na camada frontal ou linha de retardo, dependendo do modelo de transdutor utilizado.
Esse tipo de problema pode ocorrer, por exemplo, em sistemas de inspecao de tubula-
¢oes por ultrassom. Nesses casos, seria necesséario realizar uma calibragao eletronica do
transdutor antes de iniciar o processo de medigao (POVEY, 1997b).

Como mencionado, uma das caracteristicas que deve ser observada durante o pro-
cesso de fabricagao dos transdutores é a impedéancia acistica. A impedancia elétrica (Z )

é referida como a razao entre tensao e corrente, sendo normalmente representada a partir
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de um resultado complexo, com sua parte real sendo o que conhecemos como resisténcia
(R(Z)) e sua parte imaginaria conhecida como reatancia (J(Z)). Analogamente, a im-
pedancia acustica pode ser definida pelo a relagao entre a densidade p e a velocidade de

propagacao do som no meio ¢

Z = pc, (2.1)

sendo p a densidade(kg/m?), ¢ a velocidade(m/s) e Z a impedancia actistica (Rayls).
Ao projetar um sistema de medi¢ao ultrassonico, as impedancias dos materiais
a serem utilizados nas camadas de acoplamento, linha de retardo e célula de medicao
devem ser ajustadas de forma a maximizar a parcela de energia transmitida através do
material. Caso nao ocorra um casamento entre as impedancias, uma parcela significativa
de energia podera ser refletida, podendo causar mudancas na fase dos sinais e dificultando
(ou inviabilizando) a realizagdo das medigoes. Na Figura 7, podem ser observadas as
relacgoes entre a amplitude incidente e refletida, levando-se em consideracao os coeficientes

de reflexao, transmissao e as impedancias actsticas dos meios.

Figura 7 — Relacao entre coeficientes de transmissao, reflexao e impedancias actsticas dos
meios.

Amplitude Transmitida(&)

Material de Impedancia Z2

Fonte: Adaptado de Povey (1997b).

As parcelas de energia transmitida e refletida podem ser calculadas a partir dos
coeficientes de transmissao e reflexao, que estao diretamente relacionados com os valores
de impedéancia actstica dos meios pelos quais as ondas se propagam. Considerando angulos
de incidéncia e reflexdo perpendiculares ao meio em analise, pode-se definir as parcelas

de energia transmitida e refletida como

& -7,

R=>=——,
& I+ 2

(2.2)
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pob_ 24
& i+ 7y

sendo &; é amplitude do sinal incidente, & a amplitude do sinal transmitido, &, a amplitude

(2.3)
do sinal refletido, Z1 e Zo as impedancias actusticas dos meios 1 e 2, respectivamente.

2.2 Sistemas de medic3do acusticos

Como ja mencionado, transdutores ultrassonicos podem ser excitados usando sinais
elétricos de onda continua ou sinais pulsados. Neste trabalho, um sistema pulsado sera
utilizado para excitar transdutores de alta frequéncia (75 MHz).

As medig¢oes por métodos pulsados podem ser feitas usando apenas um transdutor,
num método conhecido como pulso-eco, ou com um par de transdutores, com um elemento
transmitindo e outro recebendo os sinais. As frequéncias utilizadas nesses casos podem
variar entre alguns kHz até centenas de MHz (ADAMOWISKI et al., 2002).

A excitacao dos transdutores pode ser realizada usando diferentes tipos de sinais,
tais como sinais de pulso estreito, sinais gaussianos, sinais chirp, entre outros. A Figura
8 apresenta um exemplo com sinais gaussianos simulados. Essa simulagdo considerou
um meio sem perdas, e dois transdutores operando em modo transmissao e recepgao.
O sinal gaussiano foi aplicado no transdutor emissor, responsavel por converter o sinal
elétrico numa onda de pressao. Essa onda se propaga pelo meio simulado com velocidade
constante, até atingir o transdutor receptor, que converte novamente a onda mecanica
num sinal elétrico. Na Figura, também foram representadas as envoltorias dos sinais

transmitido e recebido.

Figura 8 — Sinais gaussianos usados para excitar transdutores ultrassonicos operando em
modo transmissao. Também sdo representadas as envoltérias dos dois sinais.
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Fonte: Do autor.
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A vantagem de se utilizar sinais de excitagao gaussianos é que eles apresentam o
mesmo formato tanto no dominio do tempo quanto no dominio da frequéncia, o que torna
possivel ajustar o niimero de ciclos e o periodo do sinal no dominio do tempo para que,
no dominio da frequéncia, o transdutor responda nas frequéncias desejadas.

Os sinais da Figura 8 possuem uma defasagem proporcional ao tempo de propa-
gacao do sinal pelo meio. Esse tempo de atraso entre um sinal e outro é chamado tempo
de voo, e pode ser calculado de diversas maneiras. Como exemplo de técnicas para cal-
culo do tempo de voo, pode-se citar o método de deteccao de pico das envoltérias dos
sinais, correlacao cruzada e fase espectral. Dessa forma, conhecendo-se o tempo de voo, e
a distancia de propagacao, pode-se calcular o valor de velocidade de propagagao do som
a partir da relacao

d
€= (2.4)
sendo ¢ a velocidade de propagacao do som no meio (m/s), d a distdncia de propagagao

(m) e At o tempo de voo (s).

2.2.1 Método pulso-eco

No modo pulso-eco, um unico transdutor opera como transmissor e receptor. Um

exemplo deste arranjo de transdutores pode ser visto na Figura 9;

Figura 9 — Método de medigao por pulso-eco.

TRANSDUTORES
Ij CELULA
D CUBETA

Fonte: Do Autor.

A Figura 9 mostra uma cubeta sendo usada para armazenar a amostra de inte-
resse. A cubeta foi posicionada dentro de uma célula de medicao, paralelamente a face do
transdutor emissor/receptor. O acoplamento acustico entre transdutor e cubeta/amostra
pode ser feito usando um liquido com propriedades conhecidas, como dgua destilada, por
exemplo. Na imagem, A; representa o sinal correspondente a onda de pressao incidente,
Ag o sinal refletido na parede da cubeta e A; o sinal refletido ap6s a propagacao da onda

pelo meio de interesse.
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Como pode ser observado, para casos onde se utiliza somente um transdutor (modo
pulso-eco), o primeiro sinal recebido serd aquele que se propaga pelo meio até ser refletido
por um material com impedancia actstica diferente. Na pratica, esse sinal ira se propagar

no minimo duas vezes pela amostra de interesse, ou seja,

2d

c=—.

At

Sempre que um meio com impedancia actustica diferente é encontrado, parte da

(2.5)

energia do sinal emitido é transmitida e parte é refletida. Esse método de inspecao possui
a vantagem de utilizar apenas um transdutor, mas como desvantagem, exige que o sinal
se propague por, no minimo, duas vezes pelo meio analisado (Meio 2). Para casos onde o
liquido de interesse apresenta alta viscosidade, isso representa um aumento do coeficiente

de atenuacao, resultando em valor de amplitude menores para os sinais recebidos.

2.2.2 Método transmissao

No modo transmissao, sao utilizados dois transdutores, como mostrado na Figura
10. A onda de pressao que se propaga através das camadas de agua, paredes da cubeta e

amostra de interesse é representada pelo sinal A;.

Figura 10 — Método de inspecao por transmissao.

TRANSDUTORES
D CELULA
I:’ CUBETA

-

1 L 1

Fonte: Do Autor.

Com este método, assim como no método pulso-eco, pode-se calcular a variagao da
velocidade e o coeficiente de atenuacao com base nas diferencas entre o sinal enviado e o
sinal recebido. As desvantagens deste método é que para a realizagao de medigoes precisas,
¢é necessario garantir um alinhamento adequado entre os dois transdutores. O custo do
sistema também é um ponto que deve ser considerado, uma vez que dois transdutores sao
necessarios.

Como vantagem, pode-se citar a reducao dos efeitos do coeficiente de atenuacdo em
liquidos viscosos, uma vez que o primeiro sinal recebido tera se propagado somente uma

vez pelo meio de interesse. Esse fator permite que sejam utilizados métodos de medicao
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relativos, onde o primeiro sinal recebido apds a propagacao da onda por um liquido de
referéncia (dgua destilada, por exemplo) é comparado ao primeiro sinal recebido apds
a onda se propagar pelo liquido de interesse. Nesses casos, ¢ fundamental garantir um
controle preciso de temperatura, uma vez que a velocidade de propagacao e o coeficiente

de atenuacado no meio variam em fun¢ao da temperatura.

2.3 Métodos de medicao

As propriedades dos liquidos de interesse podem ser determinadas usando siste-
mas de medicao distintos, como citado anteriormente e, para isso, métodos de medicao
diferentes podem ser utilizados. Neste trabalho, serdo descritos os métodos de reflexdes
relativas e de miltiplas reflexoes. Esses métodos permitem que parametros como impe-
dancia acustica e densidade possam ser obtidos de forma indireta, a partir dos valores de

velocidade de propagacao e coeficiente de atenuacao actisticos medidos.

2.3.1 Método de reflexdes relativas

A Figura 11 apresenta um sistema em pulso-eco, com as mesmas caracteristicas

descritas anteriormente, usado para caracterizar amostras de liquido por ultrassom.

Figura 11 — Célula de medicao com a cubeta preenchida com ar.

TRANSDUTORES
D CELULA
D CUBETA

Fonte: Do autor.

O método de reflexoes relativas ¢ utilizado em situagoes onde deseja-se determinar
a impedancia actstica do meio em analise. Para isso, uma estratégia que costuma ser
utilizada é realizar uma medicao inicial de referéncia usando ar no lugar do liquido de
interesse. Essa escolha é motivada pelo fato do ar apresentar valores de densidade e
velocidade de propagacio do som baixos (0,0012 kg/m? e 330 m/s a 25°C), resultando

num valor baixo de impedancia acustica (0,0004 MRayls). Dessa forma, sabendo-se que

-7

s Bl 2.6
Zo+ 7 ( )
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e que Z; >> Zo, tem-se

R =~—1. (2.7)

A opcao pela utilizacao do ar deve-se ao fato de que sua impedancia acustica apre-
senta valores muito diferentes dos apresentados por liquidos e, devido a isso, praticamente
toda a energia do sinal emitido serd refletida ao encontrar a interface entre liquido e ar.

Considerando o material referente ao meio 2 como ar, pode-se estimar os valores
do coeficiente de reflexdo na parede da cubeta a partir da relagao

Ap
Rar = Az;r

sendo R, o coeficiente de reflexdao entre ar e parede da cubeta, A; a amplitude incidente

(2.8)

e Ap a amplitude do sinal refletido na interface entre os meios 1 e 2. Assumindo que
R, =~ -1, tem-se que Agy, =~ —A;.

Apébs adquirir o sinal de referéncia usando ar, deve-se preencher a cubeta com o
liquido de interesse e repetir o processo de medi¢ao. Os sinais utilizados nesta analise

estao representados na Figura 12.

Figura 12 — Célula de medi¢ao com a cubeta preenchida com o liquido de interesse.

TRANSDUTORES
D CELULA
l:l CUBETA CHEIA

Fonte: Do autor.

Na Figura, o sinal Ag representa a parcela de energia da onda refletida na interface
entre liquido de interesse e parede da cubeta, e o sinal A; representa o sinal que se propaga
pela amostra, é refletido ao encontrar a segunda parede da cubeta e retorna ao transdutor.
E importante ressaltar que a titulo de simplificacio, as reflexdes de sinal que ocorrem nas
paredes da cubeta nao estao sendo representadas nas imagens.

Substituindo-se esses termos na expressao anterior, tem-se

R 29
i Oar

onde Aqjiq representa a amplitude do sinal refletido na interface entre parede da cubeta e

liquido de interesse.
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Dessa forma, assumindo que as propriedades acusticas do material usado para
fabricar a cubeta sao conhecidas, pode-se calcular o valor da impedancia actstica do
liquido de interesse. Essa informacgao poderia ser utilizada, por exemplo, para determinar

a densidade da amostra.

2.3.2 Método de miltiplas reflexdes

Este método é semelhante ao descrito na se¢do anterior, uma vez que relaciona as
amplitudes dos sinais refletidos com a amplitude do sinal emitido. A diferenca nesse caso
é que nao é necessario realizar uma medicao prévia em ar como no caso anterior.

Nessa configuragao, o transdutor envia um pulso de amplitude A; que se propaga
através das camadas. Uma parcela desse sinal é refletida na interface formada pela parede
da cubeta e liquido de interesse (sinal Ag), enquanto a outra parcela se propaga pela
amostra até atingir a interface formada entre liquido e parede da cubeta. O sinal refletido
se propaga novamente através do liquido até atingir a interface formada por liquido e
parede da cubeta. Nesse instante, parte do sinal é transmitida até o transdutor (sinal
Aj) e parte é novamente refletida. Esse processo se repete até que a amplitude do sinal
emitido seja totalmente atenuada (ADAMOWISKI et al., 2002). Para a andlise proposta

neste trabalho, serao utilizados os sinais A e As, representados na Figura 13.

Figura 13 — Método das multiplas reflexdes.

TRANSDUTORES
D CELULA
l:’ CUBETA

i piC1 P2C2

Fonte: Do Autor.

A analise da Figura mostra que o sinal Ay pode ser obtido a partir da expressao

A = A;Ryge 20l (2.10)

sendo Ag o sinal refletido na primeira interface, A; o sinal emitido do transdutor, Ri2 o
coeficiente de reflexao da interface, a1 o coeficiente de atenuacdo do meio em que o sinal
se propaga e L1 a distancia de propagacao.

De maneira analoga, a amplitude do sinal A; pode ser obtida a partir da expressao
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A1 = AiTlgRggTzle_zalLl6_202L2, (2.11)

sendo A o sinal refletido na segunda interface, Ti5 e To1 0s coeficiente de transmissao, ay
e a9 os coeficientes de atenuagao dos meios.
Finalmente, pode-se repetir este procedimento considerando o sinal As, de modo

que

As = A;R2 T19Ro3Ro3To e 21 El g 4212 (2.12)

Relacionando-se essas expressoes, pode-se determinar o valor da impedancia acus-
tica do meio de interesse sem a necessidade de se realizar uma medicao prévia em ar.
Nesse caso, tem-se como vantagem o fato de se extrair essa informagao usando uma tnica
medicao, mas em contrapartida, a desvantagem é que deve-se conhecer os valores dos co-
eficientes de atenuacao dos meios que se deseja caracterizar. Esse pode ser um problema
para sistemas que trabalham com transdutores de baixa frequéncia (0,5 MHz a 5 MHz) e
liquidos com baixa atenuagao, onde a tarefa de realizar medidas precisas dos coeficientes

de atenuagao se tornaria uma tarefa mais complexa.

2.4 Efeitos causados pela difracdo, paralelismo e temperatura

A difracao estd diretamente relacionada a abertura do feixe actstico produzido
por um transdutor, que conforme apresentado na Figura 14, pode interferir na poténcia
do sinal recebido caso o receptor apresente uma area reduzida ou esteja muito distante
do transdutor emissor. Nessas condi¢oes, uma parcela do sinal emitido nao chegaria ao

transdutor receptor.

Figura 14 — Representacao do campo actstico gerado por um transdutor.

Transdutor —\’

2R

Fonte: Adaptado de Dorabiato (2007).

Esses efeitos estao relacionados a geometria dos transdutores e dos meios pelos

quais as ondas mecanicas se propagam. Técnicas mateméaticas podem ser utilizadas para
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compensar esses efeitos, como as descritas por Adamowski et al. (1995), por exemplo.
Como opc¢ao, pode-se utilizar um transdutor receptor de grande abertura, que por apre-
sentar secao transversal maior do que a do transdutor emissor nao sofrerd com os efeitos
da abertura do feixe actustico.

A auséncia de paralelismo entre transdutor e amostra, ou entre transdutores e
amostra para o caso de medigdes em transmissao, pode causar erros significativos nas me-
di¢oes de velocidade e coeficiente de atenuacgao acusticos. A falta de alinhamento contribui
para uma variacao no caminho de propagagao acustico dos sinais e, além disso, modificara
os angulos de incidéncia e reflexdo das ondas emitidas e recebidas pelos transdutores.

A temperatura é outro parametro que afeta diretamente os valores de velocidade
de propagacao e coeficiente de atenuacao do som. De acordo com a expressao apresen-
tada por (Del Grosso; MADER, 1972), uma variagao de temperatura de 24+1°C resul-
taria numa variacao de velocidade de propagacao de 3,02 m/s. De forma semelhante,
Holmes, Parker e Povey (2011) apresentam uma expressao que relaciona o coeficiente de
atenuacao do som na agua com a temperatura. Dessa forma, para que seja possivel efe-
tuar medigoes de velocidade de forma precisa, é essencial utilizar um sistema de controle

térmico de alta precisao.

2.5 Calculo da velocidade de propagacao do som

Varios métodos diferentes podem ser utilizados para se determinar os valores de
velocidade de propagacao do som em liquidos, mas neste trabalho, optou-se por usar o
método da fase espectral. Para iniciar a analise, deve-se considerar inicialmente dois sinais,

Ao(t) e A1(t) defasados no tempo, de modo que

AL(1) = Ao(t — Ab) (2.13)

sendo At a diferenca de tempo entre Ay(r) e A1(¢), chamada neste trabalho de tempo de
VOO.

Calculando a Transformada de Fourier dos sinais apresentados, obtém-se

AL(f) = Ag(f).e7/ 2T T4 (2.14)

sendo Ag(f) e A1(f) a representacao dos sinais Ag(7) e A1(f) no dominio da frequéncia.

As fases dos sinais Ag(f) e A1(f) podem ser representadas por

Po(f) = LAo(f), (2.15)

¢1(f) = LA(f), (2.16)
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sendo ¢o(f) e ¢p1(f) a representacao das fases, em radianos, dos sinais Ag(f) e A1(f), em
funcao da frequéncia.
Relacionando-se as fases dos dois sinais, pode-se calcular o tempo de voo entre os

mesmos a partir da expressao

NEECEELT

Como observado, o valor de At encontrado varia em funcao da frequéncia. Conhecendo-

(2.17)

se o valor da distancia de propagacao do som na amostra, pode-se calcular a velocidade
de propagacao em funcao da frequéncia relacionando os valores de L e At.

Para calcular a velocidade de propagacao em um liquido muito atenuante, pode-se
utilizar um material de propriedades conhecidas como referéncia como, por exemplo, a
agua destilada. Dessa forma, os calculos podem ser feitos considerando apenas o primeiro
sinal recebido em agua e na amostra, reduzindo os efeitos do coeficiente de atenuagao, das
multiplas reflexoes e do alinhamento dos transdutores.

Pode-se calcular o tempo de voo usando um liquido de referéncia a partir da

expressao

L
Cref(f)

sendo c¢ref(f) a velocidade de propagacao do som no liquido de referéncia em funcao da

tef(f) = (2.18)

frequéncia (m/s), L o caminho de propagacao (m) e tyf(f) o tempo de voo de referéncia
(s).

Substituindo o liquido de referéncia por um liquido de interesse, e calculando-se
o tempo de voo relativo entre o primeiro sinal recebido para o liquido de referéncia e o

liquido de interesse, tem-se

tvoo(f) = tret(f) + At(f) = + Al(f) (2'19>

L
Cref(f)
sendo t,,(f) 0 tempo de propagacao do som na amostra de liquido de interesse em funcao
da frequéncia (s).

A partir do valor calculado para 7,,,(f) e sabendo que o valor de L é conhecido,
pode-se calcular o valor da velocidade de propagacao do som na amostra através da

expressao

Cref(f)

Crejgf)At(f)’

onde c( f) representa a velocidade de propagacao do som no liquido de interesse em funcao

c(f) = (2.20)

1+

da frequéncia (m/s).
Este método sera utilizado neste trabalho para calcular a velocidade de propagacao

do som nas amostras de leite com diferentes teores de gordura.



Capitulo 2. Revisdo teorica 21

2.6 Calculo dos coeficiente de atenuacao

Como apresentado anteriormente, ondas mecanicas sofrem atenuacao durante a
propagacgao através de um meio, seja por divergéncia do sinal em relacdo ao eixo de
propagacao, absor¢ao pelo meio ou por espalhamento do sinal. Esse parametro foi utilizada
por (DUKHIN; GOETZ, 2002) para caracterizar as amostras de leite e seus derivados.
Matematicamente, pode-se representar os efeitos do coeficiente de atenuacao actstica a

partir da expressao

A(f) = Ao(f).eP, (2.21)

sendo A(0)(f) a amplitude do sinal emitido em funcao da frequéncia, A(f) a amplitude
do sinal atenuado em fungao da frequéncia, a o coeficiente de atenuacao (Np/m) e D a
distancia de propagagao do som (m).

O coeficiente de atenuacgao pode ser reescrito em funcdo de um coeficiente auxiliar

o, a partir da expressao

@ =ay.f", (2.22)

onde f representa a frequéncia e n um indice que, para liquidos, varia entre 1 e 2.

A determinacao dos coeficientes de atenuacao pode ser feita usando um método
de medicao relativo, assim como o descrito anteriormente. Para isso, considerando um
sistema contendo um por par de transdutores operando em transmissao, deve-se coletar
o primeiro sinal recebido apés a propagacao da onda por um liquido de referéncia e o
primeiro sinal recebido apds a propagacao da onda pelo liquido de interesse.

Considerando o sistema de medicao apresentado na Figura 10, onde utiliza-se
agua como liquido acoplante entre as paredes da cubeta e transdutores, e assumindo que
inicialmente a cubeta seja preenchida com um liquido de referéncia, pode-se expressar a

relacao entre as amplitudes dos sinais emitido e recebido pelos transdutores como

Aref = Ai-T12-T2ref-Tref2-T21 -e_QQlLl -6_202L2 -e_arefL’ (223>

sendo Ay a amplitude do sinal recebido considerando o liquido de referéncia, A; a ampli-
tude do sinal emitido, T2 e To1 0s coeficientes de transmissao entre a camada de agua de
acoplamento e parede da cubeta (e vice-versa), Torer € Tref2 0s coeficientes de transmissao
entre a parede da cubeta e liquido de referéncia (e vice-versa), a1, s e arey 0s coeficientes
de atenuacao da agua, material da parede da cubeta e liquido de referéncia, respectiva-
mente, e L1 e Lo as distancias de propagacao do som na camada de agua de acoplamento
e parede da cubeta, respectivamente.

E importante ressaltar que os valores de amplitude e os coeficientes de transmissao
variam em func¢ao da frequéncia, e ndo foram representados nas expressoes para simplificar

a notacao. O mesmo critério sera adotado nos passos descritos na sequéncia.
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Ao substituir o liquido de referéncia pelo liquido de interesse, tem-se

Atiq = A;.T12.Totiq Tiiqe-Toy .e 201 E1 e 72022 ool (2.24)

onde os sub-indices ref fora substituidos pelos sub-indices liq.
Assumindo que os liquidos de interesse e de referéncia apresentem valores de impe-
dancia acustica semelhantes, pode-se relacionar as duas expressoes de forma simplificada,

de modo que

Aliq
Aref
AR
Caso a agua seja adotada como liquido de referéncia, pode-se calcular os valores de

Qliq = Ayef — (225)

agua em fungao da temperatura a partir da expressao apresentada por Holmes, Parker e Povey

(2011), simplificando o processo de medigao.

2.7 Consideracoes parciais

Este Capitulo apresentou uma revisao tedrica abordando os principais conceitos
necessarios para compreender as analises realizadas ao longo deste trabalho. Inicialmente,
foram descritos sistemas de medicao acisticos compostos por transdutores operando em
transmissao e pulso-eco, com sinais de excitacdo de onda pulsada. Na sequéncia, foram
descritos os métodos de medicao de reflexdes relativas e multiplas reflexdes, que podem ser
aplicados em situagoes onde se deseja determinar os coeficientes de reflexao e transmissao
amostras de interesse.

Foram descritos os efeitos causados pelo descasamento de impedancias, abertura
do feixe acustico e problemas de alinhamento entre transdutor e amostras. Ao final, foram
apresentados métodos para calculo da velocidade de propagacao e coeficiente de atenuagao
em funcao da frequéncia, e discutidos os efeitos da variacao de temperatura nas medi¢oes

destes parametros.
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3 Metodologia

Neste capitulo, apresenta-se uma descricao da metodologia utilizada ao longo deste
trabalho. Inicialmente, apresenta-se a célula de medicao de alta-frequéncia utilizada para
caracterizar as amostras de leite em funcao do teor de gordura. Sao descritas as principais
caracteristicas do sistema, bem como o procedimento que deve ser seguido para realizar
os processos de calibragao e, posteriormente, medicao das amostras de interesse.

Na sequéncia, descreve-se o processo adotado para preparacao das amostras ana-
lisadas e os critérios adotados para se definir o método de medicao utilizado. Finalmente,
apresenta-se um aplicativo desenvolvido ao longo do trabalho para simplificar a utilizacao

do sistema.

3.1 Sistema de medicao ultrassonico

A célula de medigao utilizada neste trabalho foi desenvolvida por Tiago (2018).
Essa célula foi projetada para trabalhar com amostras de pequeno volume(3 ml), ma-
nipuladas através da utilizacao de cubetas para espectrofotometros. O corpo da célula
foi construido em aluminio, e foram utilizados dois transdutores de 75 MHz( Olympus,
modelo V3320) com linhas de retardo de quartzo de 19,5 us, operando em modo trans-
missao. Neste trabalho, foram utilizadas cubetas de quartzo, e o acoplamento actstico
entre cubeta e transdutores foi feito usando uma pequena camada de agua deionizada,
com espessura de, aproximadamente, 0,5 mm.

Para o controle térmico do sistema, foram utilizadas duas pastilhas de efeito Peltier
(Danvic, modelo TEC-12706), posicionadas nas laterais do bloco de aluminio e acionadas
eletronicamente por um circuito do tipo ponte H (Infineon, modelo BTS7960). Um mi-
crocontrolador (Espressif, modelo ESP32) foi utilizado para ajustar o médulo e sentido
da corrente aplicada as células Peltier. A temperatura da amostra foi monitorada por
um termdémetro de precisao (Isotech, modelo Milik) com resolucao de 1 mK, calibrado
conforme o padrao I'TS-90. Esse sistema de medicao e controle de temperatura garante
um erro em regime permanente menor que 0,01 °C.

Os transdutores foram excitados utilizando um pulsador programével (JSR, mo-
delo DPR500) operando juntamente & um médulo pulsador/amplificador remoto (JSR,
modelo RP-H2). Aplicou-se como sinal de excita¢ao um pulso estreito, com amplitude de
-300V e duracao de 120 ns. Para adquirir os sinais, foi utilizada uma placa de aquisicao
(Signatec, modelo PX14400) com 14 bits de resolugao e frequéncia de amostragem de
400 MHz.

Para controlar os equipamentos ao longo do processo de excitacao e aquisicao e,

posteriormente, processar os sinais, desenvolveu-se um aplicativo em ambiente Matlab
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capaz de gerenciar todas as informagoes relacionadas ao processo. Esse aplicativo permite
que o usuario defina os parametros de configuracao dos instrumentos, tais como valores de
temperatura de medi¢ao, ganho do amplificador de recepcao, tensao do pulso de excitagao
e ajuste das janelas de tempo usadas ao longo do processo de aquisicao, entre outros. A

Figura 15 apresenta a interface inicial do aplicativo desenvolvido.

Figura 15 — Tela principal do aplicativo desenvolvido.
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Numa aba secundéria, o aplicativo oferece fungoes que podem ser utilizadas para
realizar os calculos de velocidade de propagacao e coeficiente de atenuagao das amostras
analisadas, usando como referéncia as expressoes matematicas apresentadas no Capitulo
anterior. Mais detalhes a respeito do software desenvolvido podem ser encontrados no

apéndice.

3.2 Calibracao do sistema e medicao das amostras

As medigoes realizadas ao longo deste trabalho foram baseadas no método de me-
dicao relativo, onde os valores de velocidade e coeficiente de atenuacao sao calculados
em relacdo a um liquido de referéncia com propriedades conhecidas. Agua deionizada foi
utilizada como liquido de referéncia, por apresentar propriedades fisicas conhecidas e esta-
belecidas na literatura. Todas as medigoes foram realizadas com temperatura controlada
a 25°C. A Figura 16 apresenta uma vista em corte da célula de medicao, indicando os
sinais utilizados ao longo do processo.

Por se tratar de um método de medicao relativo, antes de iniciar de fato o processo
de medicao, é necessario calibrar o sistema usando o liquido de referéncia. As etapas de

calibracao e medigao serao descritas na sequéncia.
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Figura 16 — Vista em corte da célula de medicao utilizada neste trabalho.
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Fonte: Do Autor.

3.2.1 Calibracdo do sistema

O sistema desenvolvido neste trabalho pode ser utilizado tanto para medicoes di-
retas utilizando o primeiro sinal recebido e o primeiro eco, quanto para medigoes relativas
a um liquido de referéncia. Em ambos os casos, ao longo do processo de calibracao, devem
ser adquiridos tanto o primeiro sinal recebido (At) quanto o primeiro eco (Aeco). A partir
desses dois sinais, e assumindo que a velocidade de propagacao do som no liquido de re-
feréncia é conhecida, pode-se determinar o tamanho do caminho de propagacao actstico

a partir da expressao

L(T£) = tret(TE). ¢, of(T,5), (3.1)

onde tref representa o tempo de voo entre os sinais Ay e Ageo (S), € crer @ velocidade de
propagagao do som na agua, T representa a temperatura (°C) e f a frequéncia (Hz).

Como ja mencionado, a velocidade de propagacao do som em liquidos depende
da temperatura e varia em funcao da frequéncia. Para a agua, os valores de dispersao
(variagao da velocidade em fungao da frequéncia) apresentados considerando a largura de
banda utilizada neste trabalho (20 MHz a 80 MHz) sao despreziveis.

O alinhamento é um ponto importante que deve ser considerado durante o pro-
cesso de calibragao. Caso os transdutores estejam desalinhados, ou se a cubeta nao estiver
alinhada de forma paralela a face dos transdutores, os valores de L podem mudar e os
angulos de incidéncia do feixe actisticos podem ser diferentes dos previstos inicialmente.
Neste trabalho, foram utilizados calibres de folga, posicionados nas laterais da cubeta,

para alinhé-la em relacao aos transdutores, e o mesmo processo foi repetido na etapa de
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medicao. Essa metodologia nao garante um alinhamento ideal, mas garante um alinha-
mento repetitivo.

Apoés o término do processo de calibragao, sdo armazenados num arquivo os si-
nais A¢ e Agco, 0s valores de L, cef € T, além dos valores do coeficiente de atenuacao

da dgua em funcao da temperatura calculados a partir da expressao apresentada por
(HOLMES; PARKER; POVEY, 2011).

3.2.2 Procedimento de medicao

Apébs o processo de calibracao, o liquido de referéncia deve ser substituido pelo
liquido de interesse. Feito isso, o processo de excitacao dos transdutores e aquisicao dos
sinais deve ser repedido, e o operador deve decidir se ira realizar uma medida direta ou
relativa. Nos dois casos, o tamanho do caminho de propagagao utilizado (L) serd o mesmo
obtido na etapa de calibragao, e a temperatura devera ser ajustada com o mesmo valor
usado durante a determinacao de L.

Para medigoes diretas, os sinais Aymed e Aq.omed, adquiridos a partir da amostra
de interesse, serao aplicados nos calculos de velocidade de propagacao e coeficiente de
atenuacao. Para medidas relativas, serao utilizados os sinais Aref e os sinais Aymed para
a realizacao dos calculos.

E importante ressaltar que para minimizar os erros de medicdo e reduzir as in-
certezas experimentais, é necessario garantir que as condi¢oes de alinhamento e controle
térmico usadas na etapa de calibragdo possam ser repetidas na etapa de medigdo. Sem
essa reprodutibilidade, nao seria possivel relacionar os sinais obtidos a partir de medicoes
diferentes.

Também é importante reforcar que a condi¢ao de contorno adotada neste trabalho
leva em consideracao que os liquidos utilizados para calibracao e medicao apresentam valor
de impedancia acustica semelhantes. Essa consideragao simplifica o calculo do coeficiente
de atenuacao, uma vez que pode-se desprezar as diferencas entre as perdas por transmissao
nos dois experimentos. Entretanto, caso essa condi¢ao nao seja atendida, seria necessario
determinar os valores de impedancia acustica dos liquidos de interesse antes de calcular
os coeficientes de atenuagao.

As anélises foram feitas assumindo que as medic¢oes estao sendo realizadas na regiao
do campo proximo dos transdutores. Dessa forma, foram considerados valores de difracao
(abertura do feixe actstico em funcao da distancia de propagagio percorrida) muito pe-
quenos, que foram desprezados ao longo dos calculos. Para medi¢oes envolvendo maiores
distancias de propagacao, seria necessario utilizar os métodos de correcao matematicos
para os calculos de velocidade de propagacao e coeficiente de atenuagao apresentados por
Adamowski et al. (1995).



Capitulo 3. Metodologia 27

3.3 Preparacao das amostras

Para preparar as amostras, foram selecionadas caixas de leite UHT de uma mesma
marca, nas variedades integral, semidesnatado e desnatado, compradas em um supermer-
cado local. A fim de avaliar a repetibilidade das amostras, foram adquiridas trés caixas
de leite do mesmo lote para cada variedade proposta, totalizando nove caixas. Antes da
utilizagao, as caixas foram mantidas fechadas num refrigerador por um periodo de 24
horas.

Além das trés amostras de leite UHT citadas, foram preparadas misturas de leite
integral e leite desnatado, para diferentes proporcoes. Para preparacdo das misturas,
utilizou-se uma balanga analitica com 4 casas decimais para definir propor¢oes em massa
de leite integral e desnatado.

As amostras foram preparadas utilizando as caixas de leite apos o periodo de 24
horas no refrigerador. Apds a abertura das caixas de leite, foram preparadas misturas
com 20% de leite integral e 80% de leite desnatado, 40% de leite integral e 60% de leite
desnatado, 60% de leite integral e 40% de leite desnatado e 80% de leite integral e 20%
de leite desnatado. Cada amostra foi misturada com o auxilio de um agitador magnético,
que permaneceu ligado por 5 minutos.

Para cada conjunto de caixas de leite integral e desnatado, preparou-se um novo
conjunto de misturas, totalizando um total de trés conjuntos de misturas diferentes. Apds
o processo de agitacao, as amostras foram novamente depositadas num refrigerador, por
um periodo de 1 hora. Esse periodo de repouso foi adotado para que possiveis bolhas de
ar que poderiam ter sido formadas durante o processo de agitacao das amostras fossem
dissipadas. Somente apés todo esse processo € que as amostras foram caracterizadas por
ultrassom.

Antes de iniciar o processo de medicao, as amostras foram retiradas do refrigerador
uma a uma, e mantidas a temperatura ambiente (24°C) por um periodo de 5 minutos. Apds
esse periodo, aliquotas de leite foram separadas para que fossem medidas as densidades
das amostras. Nessa etapa, um densimetro portatil (Anton Paar, modelo DMA35), com
resolucdo de 0,0015 g/cm? foi utilizado.

O processo de medi¢ao usando a célula ultrassonica leva, aproximadamente, 5
minutos, de modo que as amostras de leite permaneceram fora do refrigerador por, no
maximo 10 minutos. O cuidado com esses tempos é necessario para minimizar os riscos de
contaminagao das amostras. Foram realizadas trés medigoes para cada amostra preparada,
a fim de se minimizar os erros experimentais. Todas as medi¢oes foram realizadas no

mesmo dia.



Capitulo 3. Metodologia 28

3.4 Definicao do método de medicao

A fim de se definir o método de medicao mais adequado para a analise das amostras
de leite, foram realizados testes iniciais considerando amostras de leite desnatado e leite
integral retiradas diretamente das caixas de leite UHT. O resultado obtido a partir da

analise realizada com leite desnatado pode ser visto na Figura 17.

Figura 17 — Sinais adquiridos a partir de amostras de dgua deionizada e leite desnatado,
a uma temperatura de 25+0,01°C.
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Fonte: Do Autor.

Nas imagens, sao apresentados os sinais Ay e Ae,, no dominio do tempo con-
siderando as duas amostras analisadas. Pode-se observar que os sinais obtidos apds a
propagacao das ondas por dgua apresentam maiores valores de amplitude do que os que
se propagaram pelo leite desnatado. Essa variacao de amplitude deve-se aos efeitos dos
coeficientes de atenuacao, que sdo maiores no leite desnatado do que na agua. Além disso,
observa-se que ao lado dos sinais de eco, ha varias oscilagoes em torno do sinal de interesse.
Essas oscilagoes representam os sinais provenientes das multiplas reflexdes que ocorrem
nas camadas de agua de acoplamento e nas paredes de quartzo da cubeta utilizada para
depositar as amostras.

Ao analisar os sinais no dominio da frequéncia, observa-se que a largura de banda
dos sinais referentes as ondas que se propagaram em agua €é maior do que a dos sinais
que se propagaram no leite. Esse comportamento era esperado, pois como mencionado
anteriormente, o coeficiente de atenuagdo aumenta em fun¢ao da frequéncia.

Considerando somente a amostra de leite desnatado, ja seria possivel verificar que
a opcao pelo método de medicao relativo seria mais indicada para a anélise do leite, uma

vez que a amplitude do sinal de eco em leite é muito menor e as reflexdes presentes nesse
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sinal geram grande distor¢ao no espectro de magnitude dos sinais analisados no dominio
da frequéncia. Mesmo assim, optou-se por repetir a andlise, considerando uma amostra

de leite integral, como pode ser observado na Figura 18.

Figura 18 — Sinais adquiridos a partir de amostras de agua deionizada e leite integral, a
uma temperatura de 25+0,01°C.
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Fonte: Do Autor.

A analise dos sinais adquiridos a partir da andlise de amostras de leite integral
no dominio do tempo mostra que o sinal de eco é praticamente atenuado por completo,
limitando a utilizacao do método de medicao direto nesta situacao.

O método de medicao direto poderia ser uma alternativa para casos onde os siste-
mas de medi¢do operam com transdutores de baixa frequéncia (entre 1 MHz e 10 MHz),
mas mostrou-se pouco viavel para andlises usando transdutores de alta frequéncia. Dessa
forma, todas as medigoes e resultados apresentados no préximo capitulo foram realiza-
dos usando o método de medicao relativo, considerando agua deionizada como liquido de

referéncia.

3.5 Consideracoes parciais

Neste Capitulo, foram descritas as principais caracteristicas do sistema de medic¢ao
acustico utilizado no desenvolvimento deste trabalho, bem com as caracteristicas dos
sistemas de excitagao e aquisicao necessarios para excitar os transdutores e adquirir os
sinais. O controle dos instrumentos foi realizado de forma remota, a partir de um aplicativo

desenvolvido através do software Matlab.
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Foram descritos os procedimentos de calibragao e medicao de amostras de liquidos
considerando o sistema de medi¢ao proposto, destacando-se o fato de a calibragao seria
necessaria independentemente do método de medicao escolhido pelo usuério.

Também foram apresentados os procedimentos adotados ao longo da etapa de
preparacao das amostras de leite, indicando os critérios adotados para preparacao de
misturas com diferentes teores de gordura e destacando-se os cuidados tomados em relacao
a refrigeracao e periodo de repouso das amostras antes de sua utilizacao.

Finalmente, ap6s um conjunto de andlises preliminares, optou-se por utilizar o
método de medicao relativo, considerando dgua como liquido de referéncia. Essa opcao
deveu-se ao fato de as amostras de leite apresentarem valores elevados de coeficientes de
atenuacao, limitando a utilizacao dos sinais de eco para as faixas de frequéncia analisadas

neste trabalho.
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4 Resultados e discussoes

Neste Capitulo sao apresentados os principais resultados obtidos ao longo deste tra-
balho. Inicialmente, apresentam-se os resultados das medigoes de densidade das amostras
de leite analisadas, relacionando-se os valores alcangados a valores de referéncia encontra-
dos na literatura.

Na sequéncia, sao apresentados os resultados dos valores das velocidades de propa-
gacao e coeficientes de atenuacao em fungao da frequéncia encontrados para cada amostra.
Ao final, apresenta-se uma anélise relacionando os efeitos do teor de gordura aos valores

de dispersao e coeficiente ag encontrados.

4.1 Densidade das amostras de leite analisadas

Como mencionado, antes de iniciar o processo de medicao das propriedades acts-
ticas das amostras de leite, realizou-se a medicao dos valores de densidade das mesmas. A
Figura 19 apresenta os valores de densidade medidos, onde os pontos em azul descrevem
a medicao dos valores de densidade para os leites integral, semidesnatado, desnatado e
as misturas de leite integral com desnatado. O ponto em laranja indica uma discrepancia

encontrada durante as medic¢oes, para a amostra de leite semidesnatado.

Figura 19 — Densidade das amostras de leite considerando diferentes teores de gordura.
As medigoes foram realizadas a uma temperatura de 23,8°C.
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Os valores de teor de gordura adotados ao longo do trabalho foram calculados
considerando as informagdes nutricionais disponibilizadas no rétulo das caixas de leite

UHT utilizadas. Essas informacoes indicavam que o leite desnatado apresenta um teor
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de gordura de 0,5%, o leite semidesnatado 1,0% e o leite integral 3,0%. Considerando
as proporcoes descritas no Capitulo anterior, foram estimados os teores de gordura das
misturas preparadas usando leite desnatado e integral. Os resultados apresentados no
grafico representam o valor médio referente as medigoes de densidade dos trés conjuntos
de amostras analisados.

Ao analisar o grafico, observa-se uma variacao de densidade proporcional a varia-
¢ao do teor de gordura das amostras, exceto para o leite semidesnatado (ponto represen-
tado em laranja), que apresentou grande discrepancia em relagao aos demais pontos. Esse
mesmo comportamento se repetiu nas medicoes de velocidade de propagacao e coefici-
ente de atenuagao, como serd observado posteriormente. Isso indica que, possivelmente, o
teor de gordura das amostras de leite semidesnatado utilizados nao corresponde ao valor
informado pelas informagoes nutricionais fornecidas pelo fabricante.

Para confirmar as informacoes dispostas nos rétulos das caixas de leite, e caracte-
rizar as amostras preparadas em laboratorio, seria necessario realizar uma anélise quimica
usando um método de referéncia ou utilizar um instrumento de medi¢ao comercial apro-
vado por um orgao regulamentador. Esse procedimento nao foi realizado neste trabalho
por falta de recursos econémicos.

A alternativa encontrada durante o desenvolvimento deste trabalho foi a de utilizar
como referéncia as expressoes apresentadas por Ueda (1999), que relaciona os valores de
densidade e temperatura para amostras de leite integral e desnatado. O valor de densidade
calculado considerando o leite desnatado a uma temperatura de 23,8°C foi de 1032,3
kg/m?3, e o valor de densidade medido nessa mesma temperatura foi de 1032,1 kg/m?. Em
relacdo ao leite integral, o valor de densidade calculado considerando uma temperatura
de 23,8°C foi de 1027,9 kg/m?, enquanto o valor medido foi de 1028,5 kg/m3.

E possivel que a diferenca entre os valores calculados e medidos tenha sido causada
por variagoes na temperatura da amostra, uma vez que o densimetro utilizado (DMA35)
possui um sensor para medir a temperatura, mas nao possui um sistema de controle
térmico. Analisando novamente a Figura 19, nota-se que o valor da densidade medida para
leite integral apresenta um valor mais elevado do que o esperado seguindo a tendéncia dos
pontos anteriores. Isso indica que, possivelmente, o valor calculado para densidade do leite

integral esteja mais proximo do valor que deveria ter sido medido experimentalmente.

4.2 Velocidade de propagacao do som em amostras de leite

Ap6s o processo de medicao de densidade, as amostras foram depositadas numa
cubeta de quartzo e posicionadas na célula de medigao. A temperatura da célula foi ajus-
tada em 25°C, e foram adquiridos os primeiros sinais recebidos. Estes sinais, juntamente
com os sinais de referéncia adquiridos em agua a uma mesma temperatura, foram uti-

lizados para calcular os valores de velocidade de propagacao do som nas amostras. Os
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resultados obtidos sao apresentados na Figura 20, que representa a variacao de velocidade

em funcao da frequéncia, considerando uma largura de banda entre 20 MHz e 80 MHz.

Figura 20 — Velocidade de propagacao do som em func¢ao da frequéncia para amostras de
leite com diferentes teores de gordura. As medigdes foram realizadas a uma
temperatura de 25+0,01°C.
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As curvas apresentadas na Figura 20 representam a média de nove aquisi¢oes
realizadas, sendo 3 aquisi¢oes para cada amostra e trés amostras para cada teor de gordura.
Os resultados mostram que os valores de velocidade diminuem a medida que o teor de
gordura das amostras aumenta, é possivel notar também uma variagdo quase linear com
a variacao da frequéncia o que ficara mais visivel com a andlise de um ponto central de
frequéncia.

Como comentado anteriormente, nota-se que os valores obtidos para a amostra de
leite semidesnatado apresentam um comportamento diferente do esperado, considerando
um teor de gordura de 1,0% como informado nas embalagens.

Tendo em vista essa aparente linearidade, analisamos um novo grafico, considerando-
se somente o ponto médio corresponde a frequéncia de 50 MHz, pode ser observado na
Figura 21a. Na Figura 21b, pode-se observar também o resultado do célculo das incertezas
do tipo A obtidas a partir das medigoes realizadas. As curvas referentes as amostras de
leite semidesnatado foram removidas deste grafico, uma vez que nao foi possivel medir o
valor correto de teor de gordura das amostras.

Os resultados mostram que a variagao de velocidade em fungao do teor de gor-
dura para a frequéncia de 50 MHz apresentam um comportamento que pode ser ajustado
usando uma funcao de primeira ordem. O coeficiente angular obtido, que relaciona velo-
cidade de propagacao com % de teor de gordura, foi de -1,64 ((m/s)/%). As incertezas
experimentais obtidas estao de acordo com as caracteristicas reportadas no trabalho de

Tiago (2018), que indica uma resolugdo de 1 cm/s para a célula de medi¢ao empregada.
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Figura 21 — Velocidade de propagagao do som e incertezas padrao tipo A calculadas a
partir de amostras de leite com diferentes teores de gordura, para a frequéncia
central de 50 MHz.

1528

1527

1526

Velocidade (m/s)

® Dispersao por amostra
1525 ___ p

Ajuste linear
— - Intervalo de confianca de 95%
| |

1524
0.5 1 1.5 2 2.5 3
Teor de gordura (%)
(a) Velocidade de propagacdo em funcao do teor de gordura.
'Y [ ]
091 ° o i
w 0.8 7
~
§
= 0.7r .
2
N
£ 06r |
g °
Z 05F q
0.4 7
°
03 | | | |
0.5 1 1.5 2 2.5 3

Teor de gordura (%)
(b) Incertezas tipo A.

Fonte: Do Autor.

E importante ressaltar que esse valor de frequéncia foi escolhido por representar o centro
da banda de frequéncias em analise, mas a analise poderia ser repetida considerando um
valor de frequéncia diferente.

Finalmente, realizou-se uma analise da dispersao das curvas de velocidade apre-
sentadas na Figura 22. Essa andlise relaciona a variacdo de velocidade em funcao da
frequéncia, considerando a faixa de frequéncias entre 20 MHz e 80 MHz. Para encon-
trar essa relacao, realizou-se um ajuste linear para cada curva, e os coeficientes angulares
de cada reta ajustada foram associados ao teor de gordura da amostra analisada. Nova-
mente, as amostras referentes ao leite semidesnatado foram removidas desta avaliagao. Os

resultados obtidos podem ser observado na Figura 22.
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Figura 22 — Dispersao das curvas de velocidade de propagacao do som em funcao da
frequéncia, considerando uma largura de banda entre 20 MHz e 80 MHz.
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Os resultados apresentados mostram que diferentemente do que ocorre com as
curvas de velocidade, onde os valores diminuem em func¢ao do aumento do teor de gordura,
a dispersao aumenta em funcao do aumento da quantidade de gordura das amostras.
Como pode ser observado, a variacao dos valores de dispersao nas medidas de velocidade
em relacao ao teor de gordura das amostras pode ser aproximado para uma funcao de

primeira ordem. Para as amostras analisadas neste trabalho, obteve-se uma variacao de

0,43 (((cm/s)/MHz)/%).

4.3 Coeficiente de atenuacdo aclstico em amostras de leite

Os mesmos sinais utilizados nos célculos de velocidade foram usados para calcular
os coeficientes de atenuacao das amostras. Assim como no caso anterior, definiu-se uma
largura de banda entre 20 MHz e 80 MHz, e foram calculadas as médias das curvas
referentes a cada conjunto de amostras com mesmo teor de gordura. Os resultados podem
ser observados na Figura 23

Como esperado, os resultados obtidos a partir da analise do leite semidesnatado
confirmam que o teor de gordura informado nas etiquetas das caixas adquiridas nao esta de
acordo com o valor efetivamente medido. Convém ressaltar que mesmo nao apresentando
um teor de gordura de 1%, essas amostras ainda estariam de acordo com as normas vigen-
tes definidas pelo Ministério da Agricultura do Brasil, que definem um alcance grande de
variagao para o leite semidesnatado, entre 0,6% e 2,9% . Os valores de coeficiente de atenu-
acao medidos considerando as amostras de leite desnatado e integral estao de acordo com

os apresentados por Dukhin e Goetz (2002). Para estas curvas de atenuagao, nota-se que
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Figura 23 — Coeficiente de atenuacao actstica em funcao da frequéncia para amostras de
leite com diferentes teores de gordura. As medigoes foram realizadas a uma
temperatura de 25+0,01°C.
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os valores aumentam conforme aumenta o teor de gordura e é possivel verificar também
que ha uma maior dispersao entre as curvas de acordo com a variagdo na frequéncia.

Assim como na abordagem para a velocidade, um novo grafico foi elaborado consi-
derando apenas os pontos correspondentes a frequéncia de 50 MHz. Os resultados obtidos,
assim como os valores de incertezas tipo A calculados, podem ser observados na Figura
24a.

Os resultados obtidos mostram que os coeficientes de atenuacgao aumenta em fun-
¢ao do aumento do teor de gordura das amostras, como a dispersao ¢ maior com o au-
mento da frequéncia essa andlise poderia trazer informagoes mais visiveis para um valor de
frequéncia maior, no entanto optamos por seguir o mesmo padrao de abordagem. A partir
de uma aproximacao linear, foi possivel encontrar uma variacdo de, aproximadamente,
51,3 ((Np/m)/%). na Figura 24b as incertezas calculadas também estao de acordo com
as caracteristicas do equipamento reportadas por Tiago (2018), que define uma resolugao
de 1 Np/m para o instrumento utilizado neste trabalho.

Finalmente, as curvas apresentadas na Figura 25 foram utilizadas para que fosse
possivel determinar os valores dos coeficientes ag para as diferentes amostras analisadas.

Para isso, a partir da expressao

a = ap.f", (4.1)

foram fixados os valores de n = 2 e a representagao dos valores de f foi definida em MHz.
A partir destas defini¢oes, e considerando uma largura de banda entre 20 MHz e

80 MHz, foram calculados os valores de ag apresentados na Figura 25.



Capitulo 4. Resultados e discussoes 37

Figura 24 — Coeficiente de atenuacao do som e incertezas padrao tipo A calculadas a

partir de amostras de leite com diferentes teores de gordura, para a frequéncia
central de 50 MHz.
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A andlise do grafico mostra que, como esperado, os valores de @y também aumen-
tam em funcao do aumento do teor de gordura, numa taxa de 0,01 (((Np/m)/MHz?)/%).
Vale ressaltar que esse tipo de medicao so foi possivel pois o sistema de medi¢ao actstico
utilizado neste trabalho opera em banda larga, haja vista que as variagoes de @ obtidas

foram muito baixas.

4.4  Consideracoes parciais

Neste capitulo, foram apresentados os principais resultados obtidos ao longo deste

trabalho. Os valores de densidade medidos para as amostras de leite desnatado e integral
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Figura 25 — Ajuste linear estimado a partir dos coeficientes ag obtidos a partir das curvas
de atenuacao acustica em funcao da frequéncia, considerando uma largura de
banda entre 20 MHz e 80 MHz.
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apresentaram uma variacao em relacao aos valores de referéncia, calculados a partir de
expressoes encontradas na literatura e apresentados na secao 4.1. Essa divergéncia pode ter
sido resultado de variagoes térmicas entre o valor lido pelo sensor presente no densimetro
e o valor real da temperatura das amostras.

Todas as analises realizadas mostraram uma discrepancia entre resultados espera-
dos e medidos para a amostra de leite semidesnatado. Isso indica que, possivelmente, o
teor de gordura do leite informado nas caixas nao representa o teor de gordura das amos-
tras efetivamente analisadas. Ainda assim, é importante ressaltar que os valores medidos
estao de acordo com as exigéncias do Ministério da Agricultura do Brasil.

Os valores de velocidade medidos apresentaram uma reducao em funcao do au-
mento do teor de gordura das amostras. Considerando apenas medicoes realizadas a uma
frequéncia de 50 MHz, essa reducao foi de -1,64 ((m/s)/%). Em contrapartida, a disper-
sao das medidas de velocidade aumentou em funcao do aumento do teor de gordura. Esse
aumento foi de, aproximadamente, 0,43 (((cm/s)/MHz)/%) considerando uma largura de
banda de 20 MHz a 80 MHz. Ressalta-se que esses valores poderiam ser diferentes caso a
analise fosse repetida considerando outros valores de temperatura.

Finalmente, a analise das informagoes obtidas a partir dos coeficientes de atenuacao
mostra que, para uma frequéncia de 50 MHz, esses coeficientes aumentam numa relagao
de 51,3 ((Np/m)/%). De forma semelhante, os valor obtidos para ag, considerando-se f
em MHz, n = 2 e uma largura de banda entre 20 MHz e 80 MHz, apresentaram um

aumento proporcional ao aumento do teor de gordura das amostras, numa relacao de 0,01

(((Np/m)/MHz?)/%).
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5 Consideracoes finais

Neste trabalho, foram apresentadas técnicas para caracterizacdo de amostras de
leite UHT em funcao de seu teor de gordura a partir de um sistema de medigao ultras-
sonico. Descreveu-se o sistema de medicao utilizado, bem como os sistemas de excitagao,
aquisicao e controle térmico necessarios para que o processo de medi¢ao seja realizado.
O software Matlab foi usado como plataforma de controle para acessar remotamente os
instrumentos e para processar os sinais adquiridos. Para simplificar essas tarefas, um apli-
cativo com interface grafica foi desenvolvido, permitindo que o usuario pudesse selecionar
as opgoes desejadas de forma iterativa.

Foram descritas as etapas de preparacao das amostras de leite utilizadas ao longo
do trabalho, destacando os cuidados que devem ser tomados a fim de se evitar proble-
mas relacionados a contaminacgao das amostras. Além disso, foram descritas as etapas de
calibracao e medicao dos liquidos de interesse a partir do sistema actstico apresentado.
Optou-se por utilizar o método de medicao relativo, pois as amostras de leite analisa-
das apresentaram valores de coeficiente de atenuacao elevados, atenuando quase que por
completo o sinal de eco que deveria ser empregado para realizar medig¢oes diretas.

Os valores de densidade das amostras de leite desnatado e integral apresentaram
valores diferentes dos calculados a partir de expressoes de referéncia encontradas na li-
teratura. Essa diferenca pode ter sido causada por erros na medicao de temperatura das
amostras, uma vez que o densimetro portatil usado neste trabalho nao apresentava um
sistema de controle térmico.

Observou-se uma discrepancia nos resultados obtidos ao analisar as amostras de
leite semidesnatado, seja considerando densidade, velocidade de propagacao ou coeficiente
de atenuacao. Esse efeito pode ter sido causado por uma diferenca entre os valores de teor
de gordura informados pelo fabricante nas embalagens e os valores de teor de gordura
efetivamente presentes nas amostras. Nesse caso, seria fundamental conferir esses valores
através de um método quimico de referéncia, preferencialmente um dos listados nas normas
definidas pelo Ministério da Agricultura. Essas medi¢des nao foram realizadas ao longo
deste trabalho por falta de recursos técnicos e financeiros.

A anadlise realizada mostrou que a velocidade de propagacao do som diminui em
fungao do aumento do teor de gordura das amostras, variando -1,64 ((m/s)/%) para uma
frequéncia de 50 MHz, ao passo que a dispersao das amostras aumenta a medida que o
teor de gordura cresce, variando 0,43 (((cm/s)/MHz)/%) considerando uma banda entre
20 MHz e 80 MHz.

Os valores obtidos ao calcular os coeficientes de atenuagao também aumentaram
em fung¢ao do aumento do teor de gordura das amostras, variando 51,3 ((Np/m)/%) para

uma frequéncia de 50 MHz. Além disso, os valores do coeficiente aq, obtidos considerando-
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se f em MHz, n = 2 e uma largura de banda entre 20 MHz e 80 MHz, apresentaram
uma variacio de 0,01 (((Np/m)/MHz?)/%). Os resultados apresentados mostram cue um
sistema de medicao actstico pode ser utilizado de forma eficiente para determinar o teor

de gordura de amostras de leite.

5.1 Propostas para desenvolvimento de préximos trabalhos

Ha uma série de parametros que nao foram analisados, como o extrato seco e o ex-
trato seco desengordurado, por exemplo. Para os proximos trabalhos, uma das propostas
seria caracterizar amostras cujas propriedades fisicas pudessem ser previamente determi-
nadas a partir de outros métodos, de forma que fosse possivel correlacionar os parametros
acusticos com informacoes que nao foram consideradas ao longo do desenvolvimento deste
trabalho.

Além disso, pode-se estudar métodos para calculo da densidade dessas amostras
através de métodos de medicao relativos. Essa solug¢do poderia eliminar a necessidade de
se utilizar um densimetro para se caracterizar as amostras.

Finalmente, sugere-se o estudo de algoritmos para estimacao de parametros e fusao
sensorial com o objetivo de combinar as informacoes dos parametros obtidos a fim de
extrair informacoes que nao podem ser obtidas de forma direta a partir de medig¢oes

ultrassonicas.
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APENDICE A - Aplicativo

A seguir serao descritas de forma sucinta as fungoes disponiveis no aplicativo,
além das fungoes a serem implementadas em projetos futuros. A Figura 26 apresenta a

tela inicial do aplicativo desenvolvido.

Figura 26 — Interface inicial do aplicativo.
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A.1 Instrumentos

As funcgoes relacionadas ao controle dos instrumentos incluem o gerenciamento
remoto de um gerador de fungoes, aquisicao de dados a partir de um osciloscopio digital,
além do controle e medicao de temperatura da amostra. A parte grafica do software foi
desenvolvida, mas para utiliza-la, é necessario adicionar os algoritmos de controle dos
instrumentos.

Na aba gerador de funcgoes, sera possivel carregar um sinal de referéncia para ser
utilizado como sinal de excitagao para os transdutores, além de permitir que o instrumento
seja ligado ou desligado remotamente. Esta fun¢ao requer conexao entre gerador de fun¢oes
e computador, que pode ser feita usando uma porta de comunicacao USB, por exemplo.

Na aba osciloscopio, o usuario pode controlar o periodo de amostragem, valor
inicial de tempo, ganho de tensao e niveis de trigger. Para aquisi¢oes de sinais no dominio
do tempo, muitas vezes é necessario que se faca o ajuste da janela de tempo do osciloscopio
para cada nova amostra, a fim de detectar os ecos de propagacao do sinal. Para eliminar
a acdo humana constante no experimento, o ajuste poderd ser feito através do aplicativo
utilizando os botoes para que software armazene as posigoes iniciais de cada sinal, desde

que definidas previamente pelo usuario. A Figura 27 apresenta uma imagem desta aba.
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Figura 27 — Interface da aba osciloscépio.
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Finalmente, a partir da aba controle de temperatura, é possivel monitora a tem-
peratura atual do sistema, além de definir valores de referéncia para o controlador. O
controle de temperatura deve ser realizado por um sistema embarcado, que envia e re-
cebe informacoes do aplicativo por meio de comunicacao serial. A Figura 28 apresenta a

interface desenvolvida com esta finalidade.

Figura 28 — Interface da aba temperatura.
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A.2 Configuracao do sistema de medicao

Nesta aba, pode-se definir o método de medigdo a ser utilizado (pulso-eco ou
transmissao), como mostrado na Figura 29. Nesta etapa, pode-se definir as caracteristicas

do sinal de excitacao que devera ser utilizado em conjunto com os transdutores.

Figura 29 — Interface da aba transmissao.
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Além disso, uma funcao adicional permite que dados prevenientes adquiridos apds a
analise de amostras possam ser utilizados para os calculos de velocidade e coeficiente de
atenuacao, conforme apresentado na Figura 30.

Para utilizar essas fungoes, inicialmente deve-se carregar o sinal de referéncia ad-
quirido usando 4dgua deionizada. Em seguida, calcula-se o comprimento do caminho de

propagacao L, que serd utilizado para os préximos célculos. Ao clicar no botao velocidade
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Figura 30 — Interface da aba carregamento.
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referéncia, serdo exibidas as formas de onda no dominio do tempo correspondentes aos
sinais adquiridos, bem como os valores de velocidade e coeficiente de atenuacao para a
frequéncia central utilizada durante a medicao.

Em seguida, deve-se carregar o sinal da amostra que se deseja caracterizar e clicar
na opcao calcular. Serd necessario informar o método de calculo que sera utilizado (direto
ou relativo a dgua), além de informar o nome e nimero da amostra analisada.

A funcao de salvamento criara um arquivo com o nome inserido pelo usuério. Nesse
arquivo, havera uma separacao de acordo com os nomes de amostras preenchidos na etapa
anterior. Para cada novo arquivo, serd necessario alterar o nimero da amostra (caso ainda
esteja dentro do grupo) ou o nome da amostra, caso o tipo de material analisado tenha
sido alterado. O arquivo salvo ird gerar uma estrutura, que contém as curvas com os
coeficientes de atenuacao e velocidade de propagacao em funcao da frequéncia, assim
como os vetores dos sinais amostrados.

A aba pulso-eco foi projetada com uma funcao extra, que deveria permitir o calculo
da densidade relacionando parametros de impedancia acustica para medicao indireta. Esta
funcao nao foi implementada e segue como objetivo para trabalhos futuros.

A aba frequéncia apresenta as curvas de velocidade e coeficiente de atenuacao em
funcao da frequéncia. Essa aba permite ao usuario utilizar uma barra de rolagem para
selecionar frequéncias especificas, de modo a facilitar a relagao entre valores medidos e
frequéncia, como pode ser visto na Figura 31. Vale ressaltar que a curva de densidade nao
¢ demonstrada nessa versao do aplicativo devido a necessidade de novos métodos para

calculo deste parametro.
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Figura 31 — Interface da aba frequéncia.
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