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RESUMO
O objetivo deste trabalho foi estudar o processo de aglomeracdo de goma ardbica em leito
fluidizado utilizando solucdo de goma ardbica e solu¢do de inulina como ligantes, para obter
um produto instantdneo que associasse inulina a goma ardbica, e avaliar a qualidade do produto.
Além disso realizar o monitorando em tempo real o tamanho das particulas de modo a melhor
compreender os efeitos dos parametros do processo no crescimento das particulas. Foi utilizado
planejamento composto central rotacional para estudo do processo de aglomeragdo. As
varidveis independentes estudadas foram a temperatura do ar de fluidizacdo (58 - 92 °C) e a
vazdo de atomizacdo do ligante (1,0 — 3,6 mL/min) tanto para solucdes de goma ardbica quanto
para solucdes de inulina. A concentracdo da solu¢cdo também foi uma varidvel independente e
variou de acordo com o tipo de ligante, de 0,7% a 24,9% (m/m) para solu¢des de goma ardbica
e de 1,9% a 22,1% (m/m) para solucdes de inulina. As respostas avaliadas foram o rendimento
do processo e o tamanho médio final das particulas. O monitoramento in-line do tamanho das
particulas foi realizado por meio de velocimetria de filtro espacial. Com esse monitoramento
foi possivel acompanhar o crescimento dos granulos ao longo do tempo e analisar como ele foi
influenciado pelas varidveis independentes. O aumento da vazado de ligante e da concentracdo
da solugdo para solucdes de goma ardbica influenciaram positivamente a taxa de crescimento e
tamanho médio final das particulas. A vazao de ligante apresentou efeito significativo e positivo
para o rendimento do processo de aglomeragdo para os dois tipos de ligante. Isso indica que a
rapida insercdo de ligante no leito € vantajosa para a aglomeragdo de goma arabica. O aumento
da temperatura prejudicou o crescimento dos granulos para os dois ligantes utilizados. Foi
possivel estabelecer as condicdes 6timas para os dois processos com relativo aumento do
tamanho da particula e rendimentos superiores a 60,0%. As solu¢des de inulina apresentaram-
se como uma opc¢ao de ligante que pode associar propriedades prebidticas aos aglomerados,
uma vez que ocorreu aglomeracao e inulina foi associada ao produto aglomerado. O produto
aglomerado apresentou melhores propriedades de instantaneizagao e fluidez para os dois tipos

de ligantes utilizados quando comparado a matéria-prima.



ABSTRACT
The aim of this work was to study the gum arabic agglomeration process using gum arabic
solution and inulin solution as binders to obtain an instant product that associates inulin to gum
arabic, and to evaluate the product quality. A rotational central composite experimental design
was used to study the agglomeration process. The independent variables studied were the
fluidizing air temperature (58 - 92 °C) and the binder flow rate (1.0 - 3.6 mL/min) for both gum
arabic solutions and inulin solutions. The binder solution concentration was also an independent
variable and varied according to the type of binder from 0.7% to 24.9% (m/m) for solutions of
gum arabic and from 1.9% to 22.1% (m/m) for inulin solutions. The evaluated responses were
the process yield and the final mean particle size. The particle size in-line monitoring was
performed using spatial filter velocimetry. This monitoring was useful to follow the granules
growth over time and to analyze how it was influenced by the independent variables. The
increase at the binder flow rate and at the solution concentration for gum arabic solutions
positively influenced the particle growth and final particle size. The binder flow rate showed a
significant and positive effect on the agglomeration process yield for the binders. This indicates
that the rapid insertion of binder in the fluidized bed is advantageous for the gum arabic
agglomeration. The fluidizing air temperature increase impaired the granules growth for both
used binders. It was possible to establish optimal conditions for the two processes with a relative
increase of the particle size and yields over 60.0%. In addition, the inulin solutions were
presented as a binder solution option which may associate prebiotic properties to the
agglomerates, once agglomeration occurred and inulin was incorporated into the agglomerated
product. The agglomerated product presented better instantaneous and flow properties for the

two types of binders used when compared to the raw material.
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1 INTRODUCAO E OBJETIVOS

1.1 INTRODUCAO

O estilo de vida na sociedade atual faz com que o consumo de alimentos
industrializados seja praticamente inevitdvel sendo crescente a preocupag¢do com a qualidade
desses alimentos. A produgao de alimentos com os atributos de sabor, cor, textura e estabilidade
desejados depende da utilizacdo de aditivos alimentares que podem ter variadas funcdes tais
como: aromatizantes, acidulantes, corantes, espessantes e estabilizantes. No entanto, além da
preocupacio com o aspecto dos alimentos, existe também a preocupagdo com o impacto que
eles podem ter sobre a satide humana. A vista disso, é desejavel que os alimentos apresentem o
minimo de aditivos sintéticos ou quimicamente modificados.

E neste contexto que a utilizacdo de gomas de origem vegetal e sem modificagdes
quimicas tem tomado destaque na industria de alimentos. Dentre essas gomas, a mais antiga e
mais conhecida € a goma ardbica (ou goma acdcia) (Islam et al., 1997). A goma arédbica € um
exsudado natural, composto por polissacarideos e glicoproteinas, obtido a partir de caules e
ramos da acidcia. A FAO/OMS por intermédio do Comité Conjunto de Peritos em Aditivos
Alimentares (JECFA) reconhece como um aditivo alimentar seguro o exsudado de duas
espécies: Acacia senegal e Acacia seyal (FAO, 1999).

Uma das principais funcdes da goma ardbica como aditivo € a de emulsificante,
sendo considerada muito eficiente e um bom estabilizante de longo prazo em alimentos e
cosméticos que contéem emulsdes do tipo dleo-dgua (Dror et al., 2006). Além da funcdo de
emulsificante, a goma ardbica encaixa-se na defini¢do de fibra dietética adotada pelo Codex
Alimentarius, bem como pode substituir a sacarose em formulacdes, pois provoca, na boca,
sensacdo equivalente. Desta maneira, a goma ardbica pode ser empregada com seguranga para
melhorar a qualidade nutricional, aumentando o teor de fibras e/ou reduzindo o teor de agucar,
sem prejudicar as propriedades sensoriais dos alimentos. A goma arébica j4 foi utilizada com
sucesso na producdo de bebidas com baixo teor de aguicar e na substituicdo total ou parcial de
sacarose, xarope de glicose ou xarope de milho, rico em frutose, no agente ligante de barras de
cereal devido a sua boa capacidade de ligar os componentes secos da férmula (Baray, 2009).

Além de possuir os atributos citados acima, a goma ardbica é um aditivo

completamente natural, pois ndo passa por nenhuma transformacdo quimica desde a sua



27

colheita até a utilizacdo na industria. O processamento da goma envolve apenas processos
fisicos como moagem, classificacdo, filtracdo, pasteurizacdo e secagem em spray dryer. O
produto obtido ao final da secagem em spray dryer pode ser utilizado sem que seja necessario
qualquer purificagcdo fisica ou microbiolégica ou processamento quimico (Idris e Haddad,
2012). Entretanto, os pds obtidos por secagem em spray dryer normalmente sdo formados por
particulas muito pequenas, com tamanho entre 10 e 100 um, oferecendo dificuldades no
manuseio e reconstitui¢cdo (Fuchs et al., 2006). Assim sendo, a goma ardbica proveniente da
secagem em spray dryer, apesar de ja estar pronta para ser utilizada, pode ter suas propriedades
de manuseio e dispersdo melhoradas através do processo de aglomeracdo (Idris e Haddad,
2012). Assim, quando utilizada em uma versao aglomerada, a etapa de dissolu¢c@o podera ser
facilitada diminuindo o gasto de energia e tempo com agitacdo e mistura.

A aglomerac¢do ou granulagdo € uma espécie de design de particulas (Iveson et al.,
2001). Nesse processo, ocorre o aumento do tamanho das particulas gerando granulos que sdo
agregados de particulas finas. Contudo, os aglomerados nao sdo simplesmente agregados
aleatdrios de materiais em poé e sim estruturas granulares com formas e tamanhos particulares
de modo a executar fung¢des especificas (Tardos e Mort, 2003 e Mort, 2005).

A aglomeracdo em leito fluidizado € utilizada em diversas industrias, dentre elas as
inddstrias de alimentos, de corantes, de agrotdxicos e as farmacéuticas. Nesse equipamento, as
particulas sao suspensas em um fluxo de ar quente e a solucao ligante € pulverizada sobre elas.
O ar fornecido para proporcionar a fluidiza¢do também provoca a evaporagao ligante (Tardos
et al., 1997 e Hemati et al., 2003). Esse processo € complexo pois a formacdo do aglomerado
depende do ligante utilizado, das caracteristicas fisico-quimicas das particulas primérias e dos
parametros do processo. Além disso, a modificagdo do tamanho, da forma e da umidade das
particulas estd associada a mudangas nas caracteristicas de fluidizacdo (Tardos et al., 1997).

A utilidade e a complexidade da aglomeracdo em leito fluidizado tornam o
monitoramento em tempo real do tamanho das particulas um artificio importante para
compreensdo do processo, assim como para a manutengao de condicdes estaveis de fluidizagao.
Diferentes estratégias de monitoramento em tempo real, on-line e in-line, tem sido utilizadas
com sucesso e contribuido para aprimoramento do processo de aglomeracao em leito fluidizado
e, consequentemente, para a qualidade do produto final (Lipsanen et al., 2008; Burggraeve et

al., 2010; Dieter et al., 2011 e Silva e Taranto, 2015). Esse monitoramento atualmente €
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empregado, com maior frequéncia, na aglomeracdo de materiais inertes e ainda pouco
explorado na aglomeracdo de pos alimenticios.

A inulina é um carboidrato de reserva em plantas, resistente a digestdao no intestino
delgado humano, sendo, portanto, uma fibra dietética (Apolinario et al., 2014). Além de
aumentar o teor de fibras em alimentos, a inulina também confere a eles uma melhoria do sabor
e da textura em comparagdo com outras fibras (Franck, 2002) . Uma outra vantagem da inulina
€ o seu efeito prebidtico, ou seja, que ela estimula o crescimento de bifidobactérias e de
lactobacilos, microrganismos considerados benéficos a satide humana (Karimi et al., 2015). Em
virtude das suas caracteristicas, a inulina é amplamente utilizada em alimentos processados
como substituto de gordura ou agucar e fornece apenas 25% a 35% de energia em comparacao
com os carboidratos digestiveis (Shoaib et al., 2016).

Recentemente, alguns estudos tém abordado o efeito complementar entre a goma
ardbica e a inulina. A associacdo entre goma ardbica e inulina pode mudar o perfil de
fermentacdo das fibras no célon tornando-a mais lenta, o que pode possibilitar aumento do
conteudo de fibras na alimentagdo, sem a observagao de eventos de intolerancia (Marzorati et
al., 2015). Além disto, a goma arabica e a inulina podem ter efeito complementar na modulacao
da composi¢do e da atividade da microbiota intestinal resultando em uma resposta anti-
inflamatoria especifica da regidao do célon (Daguet et al., 2016).

Diante do exposto, é interessante o estudo do processo de aglomeracdo da goma
arabica em leito fluidizado para melhorar suas caracteristicas de manuseio e de reconstitui¢ao,
principalmente em agua, para sua incorporacao em diferentes alimentos. O monitoramento em
tempo real do tamanho das particulas € importante para a compreensdo da cinética de
aglomeracdo de goma ardbica e da influéncia dos parametros de processo na qualidade do
produto.

O presente trabalho visa realizar a aglomeragdo de goma arabica utilizando solucoes
da prépria goma ardbica e de inulina como ligantes. A utiliza¢do da goma ardbica como agente
ligante objetiva obter um produto aglomerado, com melhor molhabilidade e propriedades de
escoamento € manuseio e que possua composicao semelhante ao material original. A utilizagdo
de inulina tem como objetivo estudar a viabilidade da inulina como ligante e acrescentar valor
nutricional e funcional a goma ardbica em pd. A comparacdo de desempenho de solugdes

ligantes de goma ardbica e de outros polissacarideos no processo de aglomeracdo em leito



29

fluidizado € pouco reportada na literatura. Portanto, € interessante avaliar a influéncia das

caracteristicas da solucd@o sobre o processo e sobre as propriedades do produto aglomerado, para

que os mecanismos de aglomeracdo sejam bem entendidos e possam ser controlados.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo geral

Estudar o processo de aglomeracdo de goma ardbica em leito fluidizado com

monitoramento em tempo real do tamanho das particulas, a fim de compreender a influéncia de

diferentes parametros de processo na cinética de aglomeracao e nas caracteristicas do produto,

assim como incorporar inulina, por meio da solu¢do ligante, a goma ardbica em po.

1.2.2 Objetivos especificos

Determinar as condic¢des de fluidizacdo para a goma ardbica ndo aglomerada com
o propdsito de determinar a velocidade de processo.

Determinar as condi¢des do processo para concentragdo e vazao do agente ligante,
velocidade e temperatura do ar de fluidizacdo em que serdo feitos os ensaios de
aglomeracdo da goma arabica.

Analisar a cinética de aglomeracdo da goma ardbica em leito fluidizado com
monitoramento em tempo real do tamanho das particulas, utilizando agua e
solucdes aquosas da propria goma e solucdes de inulina em diferentes
concentracdes, como agente ligante.

Avaliar a influéncia dos parametros operacionais na aglomera¢do da goma arabica
em leito fluidizado, tendo solugdes da prépria goma e solucdes de inulina
analisando o rendimento do processo, o didmetro médio de particulas e a umidade
final.

Definir as condi¢des 6timas de aglomeracao de goma ardbica tendo como ligantes
solucdes de goma ardbica e solugdes de inulina.

Caracterizar as solugdes ligantes (solu¢des aquosas de goma ardbica e solugdes de

inulina) quanto a densidade, reologia, angulo de contato e tensao superficial.
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Analisar a influéncia das caracteristicas fisico-quimicas das solugdes ligantes
(solucdes aquosas de goma ardbica e solugdes de inulina) no crescimento dos
granulos.

Caracterizar o produto aglomerado obtido, em condi¢des 6timas de processo e em
algumas condi¢des escolhidas, por meio de andlises de umidade, tempo de
instantaneizacdo, tamanho médio e distribuicao do tamanho de particula, fluidez e
estabilidade da emulsao e comparar essas caracteristicas com aquelas apresentadas

pela matéria-prima.
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2  REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, serd apresentada uma revisao bibliografica dos temas pertinentes ao
desenvolvimento desta tese. Serdo apresentados conceitos sobre aglomeragdo de particulas,
aglomeracdo em leitos méveis, com destaque para os leitos fluidizados e monitoramento em
tempo real do tamanho da particula. As principais caracteristicas do aglomerado também sao
apresentadas, assim como os materiais utilizados como matéria-prima e ligantes: goma ardbica

e inulina.

2.1 AGLOMERACAO DE PARTICULAS

A aglomeracgdo € a formagao de granulos, particulas maiores, a partir de particulas
sOlidas menores. A unido dessas particulas se deve a acio de forcas fisicas de curto alcance
entre elas e/ou por meio da utilizacdo de ligantes. Esse processo, além de aumentar o tamanho,
modifica a forma, a densidade, a porosidade e melhora as propriedades de fluidez das particulas
(Tardos et al., 1997 e Pietsch, 2002). A aglomeracdo agrega valor ao produto, por exemplo,
produzindo particulas livres de poeira e particulas que sdo otimizadas para usos como
compactagdo e dispersao/dissolucao (Mort, 2005).

A aglomeracdo por via imida é frequentemente utilizada na obtencdo de diferentes
produtos tais como detergentes, alimentos, produtos quimicos, agricolas e farmacéuticos. Nesse
processo ocorre a adi¢do de um ligante liquido, solu¢do ou material fundido, geralmente por
aspersao, sobre particulas sob agitacdo (Tardos et al., 1997 e Iveson et al., 2001). O ligante faz
com que as particulas se unam por meio de uma combinagdo de forcas capilares e forcgas
viscosas até que ligacdes mais estdveis sejam formadas pela subsequente secagem ou
sinterizagdo desse ligante (Iveson et al., 2001).

Iveson et al. (2001) descreveram o processo de aglomeracao como sendo decorrente
de trés fendmenos mostrados na Figura 2.1: umidificacdo e nucleacdo, coalescéncia e
consolidagdo e atrito e quebra. Umidificacdo e nucleacdo ocorrem quando o ligante entra em
contato com o pé seco e se distribui através deste, iniciando a formacao dos granulos. A
umidificacdo do material dependera da interacdo entre ligante e material e do tamanho das gotas
de ligante em relacdo ao material. Quando a gota for maior que o material particulado, a
formacdo do granulo ocorrerd por imersdo das particulas na gota, mas se as gotas forem

relativamente pequenas, ocorrerd a distribui¢do delas sobre a superficie das particulas que se
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unirdo. As particulas umedecidas, nicleos, ao colidirem entre si, se unirdo formando particulas
maiores, fendmeno chamado de coalescéncia. Com a secagem dessas particulas ocorrerd a
formacdo de pontes sélidas e consolidacdo da estrutura aglomerada. A coalescéncia e a
consolida¢do podem comecar assim que o liquido for adicionado, simultaneamente a fase de
umidificacdo e nucleagdo, e ter continuidade apds concluida a adi¢do de liquido. Atrito e quebra
podem ocorrer com os granulos ainda imidos ou com granulos secos no proprio equipamento
ou na manipulagdo posterior. A quebra de granulos imidos pode ser utilizada para limitar o
tamanho maximo do granulo ou para ajudar a distribui¢do do ligante. Por outro lado, a quebra
dos granulos secos conduz a geragdo de finos e por isso deve ser evitada (Tardos et al., 1997;

Iveson et al., 2001 e Mort, 2005).

I) Umidificagéo e nucleagio

o ©
0o g ® °
[ ) - o o0 ®
[ ]
.‘..Oo 0ol ou oo .O. -
2 e o o0 .

II) Coalescéncia e consolidagao
.. .
IIT) Atrito e quebra

@
P - o,

Figura 2.1: Fendmenos que ocorrem durante a aglomeragao.

Adaptado de Iveson et al. (2001) e Mort (2005).

Os mecanismos de ligacdo que ocorrem durante os processos de aglomeracdo
dependem ndo somente do processo de aglomeracao utilizado, mas também das caracteristicas
dos materiais envolvidos (Dopfer et al., 2013). E preciso conhecé-los para que o produto possua
as caracteristicas desejadas.

Segundo Pietsch (2002), esses mecanismos podem ser divididos em cinco grupos,

mas € improvavel que em um processo de aglomeragdo atue apenas um mecanismo. Os cinco
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grupos sao: pontes s6lidas, forcas de adesdo e coesdo, tensao superficial e capilaridade, forgas
de tragdo entre os sé6lidos e pontes de encaixe. As pontes s6lidas sdo formadas por sinterizagao,
fusdo parcial, reacdo quimica, endurecimento do liquido ligante e, durante a secagem, por
recristalizacdo e deposi¢do. As forcas de adesdo e coesdo podem ter origem na aplicagdo de
ligantes altamente viscosos ou serem naturais do material finamente particulado pela adsor¢dao
de dtomos ou moléculas. Um dos mecanismos de ligacdo mais comuns na aglomeracdo via
umida € a tensdo superficial e a capilaridade quando pontes liquidas se formam entre as
particulas. Essas pontes podem surgir a partir da dgua livre na superficie das particulas ou por
condensacdo capilar e, apds a secagem do ligante, dao origem a pontes sélidas. As forcas de
atracdo entre os solidos mais importantes sdo as forcas moleculares (van der Waals, ligacdes
livres e pontes de hidrogénio), forcas elétricas e forgas magnéticas. Por fim, as pontes de
encaixe dependem da forma da particula s6lida. Em particulas fibrosas, por exemplo, as dobras
podem se encaixar umas sobre as outras durante a granulacao.

A aglomeracdo via imida pode ser realizada em diferentes tipos de equipamentos
como, por exemplo, misturadores e tambores rotativos, leitos fluidizados e leitos de jorro
(Tardos et al., 1997). O processo em cada equipamento apresenta suas caracteristicas proprias.
Uma ampla revisdo dos vérios tipos de técnicas € apresentada em Pietsch (2002).

O leito fluidizado tem sido utilizado com sucesso em processos de aglomeracado de
p6s alimenticios e farmacos. Ele € um dos mais adequados quando o objetivo € produzir
aglomerados com alta porosidade, boa resisténcia mecénica, boas propriedades de escoamento,

que facilitam o manuseio, e boa homogeneidade (Hemati et al., 2003 e Turchiuli et al., 2005).

2.2 COMPORTAMENTO FLUIDODINAMICO EM LEITOS
FLUIDIZADOS
A fluidizagdo de particulas € a operacdo em que as particulas s6lidas comportam-
se de maneira semelhante a um fluido por meio da passagem ascendente de um gas ou liquido
(Kunii e Levenspiel, 1991). Ela é muito utilizada para processos, tanto fisicos quanto quimicos,
em que é preciso contato entre uma fase fluida e uma fase sélida. Isso se deve a boa mistura
que proporciona uma temperatura uniforme em todo o leito, altas taxas de transferéncia de

massa e de calor e facil manuseio de sélidos (Di Felice, 1995).
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O comportamento do sistema solido-fluido e a movimentacdo das particulas
dependerd da velocidade superficial do fluido ascendente. Diferentes regimes de contato s6lido-

fluido foram descritos por Kunii e Levenspiel (1991) e sdo mostrados na Figura 2.2.

Leito fixo  Fluidizagio  Fluidizagio  Fluidizagao
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Figura 2.2: Regimes de contato s6lido-fluido.

Adaptado de Kunii e Levenspiel (1991).

Inicialmente, quando a velocidade do fluido € baixa, ele percola os espacos vazios
entre as particulas que permanecem estdticas em leito fixo (Figura 2.2 (a)). O aumento na
velocidade do fluido causa o afastamento e vibragdo restrita das particulas formando um leito
expandido. Com velocidade um pouco mais alta, a forga de arraste do fluido equilibra-se com
o peso das particulas e a queda de press@o no leito, a partir desse ponto, torna-se constante.
Nesse caso, o leito € considerado em fluidizacdo incipiente (Figura 2.2 (b)) e a velocidade do
fluido é chamada velocidade de minima fluidizag¢do (Kunii e Levenspiel, 1991 e Smith, 2007).

A partir da fluidizacdo incipiente, sistemas s6lido-liquido comportam-se de maneira
diferente dos sistemas sélido-gds. No primeiro caso o aumento na velocidade do fluido acima
da velocidade de minima fluidizacdo resulta em uma expansao lenta e progressiva chamada de
fluidizag@o suave ou homogénea (Figura 2.2 (c)). J4 nos sistemas s6lido-gas este aumento na

velocidade provoca o surgimento de instabilidades como borbulhamentos e formacao de canais.
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O leito com esse comportamento € chamado de fluidizado agregativo, leito fluidizado
heterogéneo ou leito fluidizado borbulhante (Figura 2.2 (d)) (Kunii e Levenspiel, 1991).

Em sistemas soélido-gds, quando altas velocidades sdo utilizadas, as bolhas
formadas se unem a medida que sobem o leito. Quando o leito é formado por particulas finas,
elas escoam entre as bolhas e as paredes do leito num regime chamado slugging (Figura 2.2
(e)). Quando o leito é formado por particulas grossas, a por¢ao de material acima da bolha é
empurrada para cima, como por um pistdo, ou seja, ocorre a formacao de um fluxo pistonado
(Figura 2.2 (f)) (Kunii e Levenspiel, 1991).

Uma ultima fase de fluidizacdo de particulas finas ocorrera quando velocidades do
gds ainda mais altas forem usadas de modo que a velocidade terminal dos sélidos é excedida.
Nesse caso, a superficie superior do leito desaparece, o arrastamento torna-se aprecidvel e é
observado um movimento turbulento de aglomerados sélidos e vazios de gds de varios
tamanhos e formas (Figura 2.2 (g)). Com um aumento adicional na velocidade do gas, os s6lidos
sdo arrastados para fora do leito (Figura 2.2 (h)) (Kunii e Levenspiel, 1991).

A constru¢do da curva fluidodindmica, que apresenta a queda de pressdo no leito
em funcdo da velocidade superficial do fluido, é necessdria para determinagdo do
comportamento do sistema sélido-fluido. Além disso, é importante para determinacdo da faixa
de velocidade de trabalho em processos que envolvem a fluidizacdo de particulas. A Figura 2.3
apresenta uma curva fluidodinamica tipica para particulas ndo muito pequenas (dp ~ 160 um) e

com distribui¢do de tamanho uniforme.
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Figura 2.3: Queda de pressao no leito (AP) em func¢do da velocidade superficial do fluido (uo).

Fonte: Kunii e Levenspiel (1991).
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No regime de leito fixo a queda de pressao no leito aumenta linearmente com o
aumento da velocidade superficial do fluido até atingir um valor maximo (APmax). Com o
aumento adicional da velocidade, a porosidade (¢) do leito aumenta e a queda de pressdo no
leito diminui. Nesse ponto, hd o equilibrio de forcas no leito, ou seja, a forca peso do leito de
particulas se iguala a forca de arraste do gds e o leito apresenta fluidizacao incipiente. Nesse
caso, a velocidade é chamada velocidade de minima fluidiza¢do (umt). A partir de entdo, com o
aumento da velocidade o leito se expande, o regime de fluidizagdo € estabelecido e, mesmo que
a velocidade do fluido continue aumentando, a AP permanece praticamente constante. No
entanto, caso seja aplicada uma velocidade mais alta terd inicio ao transporte de particulas para
fora do leito (Kunii e Levenspiel, 1991).

O comportamento e, consequentemente, a curva fluidodinamica de particulas com
ampla distribuicdo de tamanho ndo apresenta o pico de APmax apresentado na Figura 2.3.
Durante a fluidizacdo dessas particulas, quando a velocidade superficial é aumentada, ocorre
fluidizacdo parcial, ou seja, as particulas menores movem-se para 0s espacos vazios entre as
particulas maiores e fluidizam, enquanto as particulas maiores permanecem estaciondrias. Para
a fluidizacdo parcial e AP apresentada € intermedidria. Com o aumento progressivo da
velocidade superficial do gés, a partir de certo ponto, a for¢a de arraste do gés se iguala a forca
peso do leito de particulas e a AP permanece constante. A velocidade de minima fluidizacdo é
definida por convengdo pela interseccao entre a linha extrapolada da queda de pressao no leito
fixo e a linha extrapolada da queda de pressao em regime de leito fluidizado, Figura 2.4, (Kunii

e Levenspiel, 1991).
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Figura 2.4: Comportamento de AP em fun¢do de up para um leito de particulas com ampla

distribuicdo de tamanho de particula.

Fonte: Kunii e Levenspiel (1991).

Além da velocidade superficial do fluido, o tamanho e a densidade das particulas
influenciam o comportamento do sistema solido-fluido. Geldart (1973) descreveu quatro
diferentes grupos de comportamento, notadamente diferentes entre si, de acordo com o didmetro

médio de particula (dpm) € densidade do sélido (ps) e do gis (pg). Esses grupos sdo apresentados

na Figura 2.5 e brevemente descritos a seguir.
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Figura 2.5: Classificac¢do de particulas de acordo com o seu comportamento de fluidizacdo em
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gés.

Fonte: Kunii e Levenspiel (1991).
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O grupo A é formado por particulas com tamanho médio pequeno e/ou baixa
densidade (ps < 1,4 g/cm?). Os leitos destes materiais expandem consideravelmente antes do
inicio da formacao de bolhas, fluidizacdo borbulhante. Sdo sélidos de fécil fluidizacdo, com
fluidizacdo suave a baixas velocidades de gas e fluidiza¢do borbulhante com pequenas bolhas
em maiores velocidades de gas (Geldart, 1973 e Kunii e Levenspiel, 1991).

Uma grande variedade de particulas pertence ao grupo B, formado por particulas
com 40 um < dpm < 500 um e 1,4 g/cm? < ps < 4 g/cm?. Para estes materiais a expansio do leito
€ pequena e ocorre a formagdo de bolhas em velocidade igual ou imediatamente acima da ums
(Geldart, 1973 e Kunii e Levenspiel, 1991).

O grupo C € formado por particulas coesivas que apresentam dificuldade de
fluidizacdo, pois as forcas interparticulas sdo maiores que aquelas exercidas pelo gas sobre as
particulas. Em leitos com pequenos didmetros, o material se eleva como um pistdo e, em leitos
maiores, ocorre a formacdo de canais preferenciais que come¢am na placa distribuidora de gés
e se estendem até a superficie do leito. A intensidade da mistura e, consequentemente, a
transferéncia de calor neste sistema € muito mais pobre que os pds dos grupos A ou B (Geldart,
1973 e Kunii e Levenspiel, 1991).

Particulas grosseiras e muito densas formam o grupo D. Para essas particulas a
velocidade de minima fluidizacdo € alta e a mistura dos sélidos € ruim. Este leito de particulas
comporta-se de maneira irregular com formacdo de grandes bolhas e muitos canais e, se a
distribuicdo do gds for irregular, ocorrera a formacdo de jorro (Geldart, 1973 e Kunii e
Levenspiel, 1991).

Um caso particular de leito fluidizado sdo os leitos conicos. Nesses leitos a
velocidade superficial do fluido diminui no sentido ascendente. Esse perfil de velocidade faz
com que as particulas apresentem fluidizacdo parcial, ou seja, as particulas na parte inferior do
leito sdo fluidizadas antes que aquelas na parte superior do leito (Peng e Fan, 1997). Peng e Fan
(1997) descreveram cinco diferentes regimes de contato s6lido-liquido em leitos conicos: leito
fixo, fluidizacao parcial, fluidizagdo completa, regime de transi¢ao e fluidizacao turbulenta. Sau
et al. (2007) e Zhao et al. (2014) apresentaram curvas fluidodindmicas semelhantes para
sistemas gas-solido e observaram os regimes de leito fixo, leito parcialmente fluidizado e leito

completamente fluidizado. Uma representacdo esquematica do comportamento fluidodindmico
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€ mostrada na Figura 2.6 e a curva fluidodinamica tipica para particulas dos grupos B e D de
Geldart em leitos cOnicos € apresentada na Figura 2.7.

O regime I, leito fixo, ocorre em baixa velocidade superficial do fluido e o
comportamento € o mesmo daquele apresentado em leitos fluidizados cilindricos descrito
anteriormente até que a queda de pressdo maxima seja atingida. Entre os pontos B e C, Figura
2.7, ocorre o regime II de fluidizacdo parcial. Nestas condi¢des as particulas mais proximas a
placa distribuidora de ar sdo levantadas e € formada uma cavidade com pequeno numero de
particulas. Essa cavidade € instdvel e € desfeita com um leve aumento na velocidade superficial
do fluido formando uma regido fluidizada (Peng e Fan, 1997). No ponto B, onde tem inicio este
comportamento é determinada a velocidade de minima fluidizacdo parcial, umfp. A porosidade
do leito neste regime diminui com a sua altura e as particulas nas camadas superiores do leito
permanecem estaticas (Kaewklum e Kuprianov, 2008). A queda de pressao durante esse regime
diminui com o aumento da velocidade superficial do gds (Sau et al., 2007). A partir do ponto
C, tem inicio o regime III, regime completamente fluidizado, quando a regido fluidizada atinge
a superficie do leito, nesse ponto a velocidade é chamada velocidade de minima fluidizacao
total, ume. Peng e Fan (1997) consideram comportamento semelhante ao apresentado na Figura
2.6 (III) como completamente fluidizado. Entretanto, Toyohara e Kawamura (1991, apud
(Schaafsma et al., 2006) consideram que o leito s6 estard completamente fluidizado quando a

regido mais porosa se expandir radialmente por todo leito.

I II I

Figura 2.6: Regimes fluidodindmicos em leito conico segundo Sau et al. (2007) e Zhao et al.

(2014).
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I: leito fixo
II: leito parcialmente fluidizado
I1I: leito completamente fluidizado
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Figura 2.7: Queda de pressdo no leito (AP) em funcdo da velocidade superficial do fluido.

Modificado de Kaewklum e Kuprianov (2008).

2.3 AGLOMERACAO DE PARTICULAS EM LEITO FLUIDIZADO

Aglomeragdo em leito fluidizado consiste na formacdo de granulos por
pulverizacdo de um ligante, que pode ser 4gua, uma solucdo, suspensdo ou fundido sobre um
leito fluidizado de particulas. A colisdo entre as particulas umidas proporciona a formacao de
pontes liquidas entre elas e, consequentemente, a coalescéncia. A subsequente secagem pelo ar
quente de fluidizacdo leva a consolidacdo da nova estrutura formada (Iveson et al., 2001;
Hemati et al., 2003 e Turchiuli et al., 2005).

Esse processo € diferente daqueles que ocorrem em outros misturadores dado que
o gés fornecido para a fluidizacdo das particulas também € responsavel pela evaporacdo do
ligante e aquecimento (ou resfriamento) do material. Além disso, em virtude do aumento das
particulas, acontecem mudancas nas caracteristicas de fluidiza¢do, sendo a mais importante a
propriedade de mistura do leito. Esta interacdo entre diferentes fendmenos faz com que a
aglomeracdo em leito fluidizado seja complexa e a0 mesmo tempo versitil, pois permite que
processos de secagem ou resfriamento ocorram simultaneamente ao aumento do tamanho das
particulas. Ademais, a aglomeracdo em leito fluidizado destaca-se por ser um processo com
intensa transferéncia de calor e massa e com mistura eficiente (Tardos e Mort, 2003 e Turchiuli
et al., 2013).

Segundo Hemati et al. (2003), o processo de aglomeracdo em leito fluidizado é
influenciado por etapas elementares que sd@o consecutivas e competitivas: mistura de particulas,

atomizacdo de ligante, evaporacgdo parcial do solvente da superficie das particulas, aumento do
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tamanho das particulas, abrasdo e fragmentacdo. As caracteristicas fisico-quimicas das
particulas primdrias e do ligante utilizado afetam essas etapas e, consequentemente, a formagao
dos granulos. A influéncia dos parametros de processo no proprio processo € nas caracteristicas
do produto tem sido estudada por diferentes grupos de pesquisa.

Inicialmente a maioria das pesquisas relativas a aglomeragdo em leito fluidizado
utilizavam inertes ou materiais modelos como matéria-prima. Entretanto, tem aumentado o
ndmero de trabalhos que envolvem pds alimenticios, formacos e quimicos de maneira geral.
Esses estudos sao importantes dada a variagdo nas propriedades desses materiais € nas
caracteristicas dos ligantes adequados a cada processo. Na andlise dos parametros do processo
que exercem influéncia sobre a estabilidade do sistema e caracteristicas do produto aglomerado
geralmente sdo estudados aqueles mais relevantes: velocidade e temperatura do ar de
fluidizacdo, vazao de ligante e suas caracteristicas.

A velocidade e a temperatura do ar de fluidizacdo sdo parametros que devem ser
bem determinados na aglomeracdo em leito fluidizado, considerada controlada quando ha
equilibrio entre 0 umedecimento e a secagem. Esses dois parametros, associados a vazao de
ligante, exercem influéncia no mecanismo de crescimento dos granulos, na estabilidade do
sistema e na sua capacidade de secagem (Hemati et al., 2003; Jimenez et al., 2006 e Dacanal,
2009). Durante a aglomeracdo de acerola em pd, Dacanal e Menegalli (2009) observaram que
para valores baixos de temperatura e de velocidade do ar de fluidizacdo, houve aumento
excessivo da umidade relativa do ar, o que diminuiu a eficiéncia de secagem das particulas e
aumentou a incrustacdo do material nas paredes do leito. No entanto, limites maximos de
velocidades devem ser estabelecidos para que ndo ocorra excessiva quebra e arraste de material.
O aumento da velocidade de fluidizacdo resultou em maior quantidade de finos, € menor
tamanho médio de particulas de lactose (Charinpanitkul et al., 2008). Esses mesmos autores
observaram que com o aumento da temperatura houve redu¢do no tamanho da particula, assim
como foi observado para a proteina isolada de arroz (Andreola, 2017) e para a pectina (Hirata
et al., 2013).

O parametro vazdo de ligante apresentou-se como significativo e seu aumento
favoreceu o rendimento do processo e tamanho médio das particulas em diferentes estudos
(Dacanal e Menegalli, 2010; Hirata et al., 2013; Vengateson e Mohan, 2016 e Andreola, 2017).

Entretanto, a modificacdo das propriedades do aglomerado e a melhoria no rendimento do
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processo por meio da alteracdo na vazao de ligante € limitada, uma vez que esse € um parametro
chave na estabilidade da fluidizacdo e para o controle do processo, pois influencia a taxa de
secagem (Turchiuli et al., 2005). Além disso, quando associadas a menores temperatura e
velocidade do ar, maiores vazdes de ligante resultam em um produto com maior umidade o que
pode comprometer a sua estabilidade durante o armazenamento. Sendo assim, os valores
utilizados nao devem ser muito altos ao ponto de prejudicar a estabilidade da fluidizacdo, mas
devem ser o suficiente para proporcionar efetivo umedecimento da superficie das particulas.

Além da influéncia dos pardmetros do processo, na aglomeracdo com adi¢do de
solugdo ligante, as propriedades dos materiais s6lidos e dos ligantes sdo relevantes, assim como
as suas interacdes (Mort, 2005). E importante, entio, compreender como as propriedades
particulares de cada material podem influenciar o processo de aglomeracao e as caracteristicas
do produto aglomerado.

A concentragdo da solucdo ligante utilizada pode afetar as caracteristicas do produto
aglomerado. Neste sentido, o efeito da variacdo da concentracdo de maltodextrina utilizada
como ligante para aglomeragdo de “leite” de soja em po foi estudado por Jinapong et al. (2008).
Foi observado que o aumento até 10% (m/v) na concentracdo foi benéfico, mas acima disso
prejudicou o tamanho das particulas. Esse resultado foi atribuido a maior friabilidade das
particulas quando maior quantidade de ligante € utilizada. Na aglomeracao de proteina isolada
de soja o mesmo resultado foi observado para valores mais altos de pressdo relativa de
atomizagdo utilizados (1,0 a 1,5 bar), mas o aumento na concentracdo de ligante resultou em
um efeito positivo no tamanho dos granulos para menores valores de pressdo de atomizagdo.
Isso ocorreu devido ao maior tamanho de gota de ligante sob menor pressao de atomizacao e
também ao maior tempo de residéncia da gota no sistema (Dacanal e Menegalli, 2010).

Assim como a concentragdo, o tipo de ligante utilizado também pode alterar as
caracteristicas do produto aglomerado. Hirata (2015) observou que solu¢des de goma arabica e
sacarose tem efeitos diferentes no tamanho da particula no processo de aglomeracdo de pectina.
O aumento na concentracio da solucdo de goma ardbica proporcionou aumento da particula,
mas o contrdrio foi observado para a solu¢do de sacarose. Segundo a autora, isso € decorrente
dos diferentes comportamentos reolégicos. As solucdes de goma ardbica apresentaram tensao
residual e comportamento pseudopléstico para baixas taxas de deformacdo e comportamento

newtoniano frente a altas taxas de deformacdo. As solucdes de sacarose apresentaram
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comportamento newtoniano para toda a faixa de taxa de deformacgado estudada (Hirata, 2015).
O tipo de ligante também influenciou a aglomeracdo de proteina de ervilha, uma vez que a
aglomerag@o com solugdo de goma ardbica resultou em granulos maiores quando comparada

com aglomerag@o com dgua (Nascimento, 2017).

2.4 PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS DAS PARTICULAS
AGLOMERADAS

2.4.1 Tamanho de particula

O tamanho de particula € essencial e € a propriedade fisica mais importante para a
determinacdo das caracteristicas do produto em p6. Outras propriedades como a densidade do
leito de particulas, compressibilidade e fluidez do material, sobretudo em alimentos, sdo
altamente dependentes do tamanho das particulas e da sua distribui¢do (Barbosa Canovas et al.,
1987 e Schubert, 1987).

No caso de formas simples tais como a esfera ou cilindro, o tamanho ¢é
explicitamente determinado por uma ou vdrias dimensdes (Schubert, 1987). Contudo, particulas
que formam materiais em pd raramente tem formas simples, principalmente produtos
alimenticios. Esses produtos sdo, essencialmente, de origem organica e apresentam grande
diversidade de estrutura, uma vez que possuem composicdes quimicas complexas (Barbosa
Canovas et al., 2005).

A descricdo do tamanho de particulas com formas irregulares € feita por meio de
dimensodes equivalentes. Dimensdes equivalentes sdo as dimensdes de uma particula imaginaria
regular, com a mesma propriedade fisica que a particula irregular que estd sendo medida. As
mais usadas sdo: diametro equivalente a uma esfera com mesmo volume, velocidade de
sedimentacdo ou drea superficial, e didmetro equivalente a um circulo com mesma area
projetada ou perimetro. Os didmetros estatisticos como o didmetro de Martin e o didmetro de
Feret também sdo utilizados. Eles sdo determinados (normalmente por microscopia) quando
uma dimensdo linear paralela a um eixo fixo é medida. Os didmetros estatisticos podem ser
muito diferentes entre si a depender da forma da particula. Dessa forma, € recomendéavel que o
tamanho de particula caracteristico seja selecionado de acordo com as suas propriedades ou

propriedades do processo (Barbosa Canovas et al., 2005).
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Existem diferentes métodos off-line, at-line, on-line e in-line para determinacdo do
tamanho de particula. Nos métodos off-line as medidas sdo tomadas a partir de amostras
retiradas do processo. Dentre os métodos off-line, os mais conhecidos sdo peneiramento,
processamento de imagens e difracdo a laser. Esses métodos podem consumir tempo e trabalho
para a preparagdo de amostras € as informacdes ndo sdo imediatas (Burggraeve et al., 2010).
Com o desenvolvimento de tecnologias analiticas de processo (PAT) desenvolveu-se o interesse
e a necessidade da substituicado de métodos de andlises off-line por métodos at-line, on-line e
in-line (Burggraeve et al., 2013).

As técnicas at-line, in-line e on-line apresentam caracteristicas importantes como a
ndo destruicdo das amostras, curto tempo de medi¢do e permitem vdrias configuragdes. Nas
técnicas at-line, a amostragem € feita de maneira manual e as amostras retiradas sdo
direcionadas para o equipamento de medicao. As medicdes on-line envolvem um dispositivo
de amostragem automatica para desviar as amostras coletadas do processo para o equipamento
de medicao e, geralmente, a amostra € retornada ao do processo. E, por fim, as medicdes in-line
sdo aquelas em que as medig¢des sdo feitas dentro do processo sem que amostras sejam retiradas
(Burggraeve et al., 2013).

Neste trabalho o monitoramento do tamanho de particula foi feito in-line. O item
2.5 apresenta exemplos de métodos in-line assim como estudos recentes que fizeram uso deles.
Maior énfase é dada a técnica de velocimetria de filtro espacial empregada pela sonda Parsum

IPP 70-S, equipamento utilizado neste estudo.

2.4.2 Fluidez

A capacidade que determinado material particulado tem de escoar facilitando o seu
carregamento, descarregamento e dosagem é chamada de fluidez (Schubert, 1987). O nivel de
fluidez de um material particulado depende das condi¢Oes ambientais, como temperatura e
umidade, e das propriedades fisicas e morfoldgicas do produto. Dentre as caracteristicas do
proprio material que afetam a sua capacidade de escoamento podem ser citadas a porosidade, o
tamanho, a distribuicdo do tamanho das particulas e as forcas de atracdo entre os sélidos
(Schubert, 1987; Barbosa Canovas et al., 2005 e Turchiuli et al., 2005). Segundo Teunou et al.

(1999), o tamanho de particula é uma das caracteristicas mais determinantes. E, geralmente,
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p6s com particulas de dimensdes maiores que 200 um escoam livremente, enquanto os pos finos
sd0 sujeitos a coesdo e tem baixa fluidez.

Indices simples foram propostos para estimar a fluidez de pés como o indice de
Hausner (HR) e o indice de Carr (Icar) que sdo calculados a partir da densidade do leito sem
compactagdo (p») e da densidade do leito compactado (p;), conforme as equagdes 2.1 e 2.2,
respectivamente (Geldart et al., 1984; Turchiuli et al., 2005). A Tabela 2.1 apresenta a

estimativa da fluidez com base no indice Hausner e a Tabela 2.2 com base no indice de Carr.

HR = Pt/, 2.1

Iearr = P27 PP/, 100 22

Tabela 2.1: Relagado entre o indice de Hausner (HR) e o nivel de fluidez.

HR Nivel de fluidez
HR<1,2 Escoa livremente
1,2<HR< 14 Intermediario
HR> 14 Coesivo

Fonte: (Turchiuli et al., 2005).

Tabela 2.2: Relacdo entre o indice de Carr (Icar) € 0 nivel de fluidez.

Icarr (%) Nivel de fluidez
Icar < 15 Escoa livremente
15 < Icar <20 Bom escoamento
20 < Icar <35 Moderado

35 <Icar < 45 Coesivo

Icarr > 45 Muito coesivo

Fonte: (Turchiuli et al., 2005)

2.4.3 Instantaneizacao

Segundo Schubert (1987), as propriedades de instantaneizagdo sdo as mais
desejaveis nos produtos dos processos de aglomeragao e podem ser medidas pelas quatro etapas
seguintes, que ocorrem quando um pé seco € adicionado sobre a superficie de um liquido:
. Penetracdo do liquido no sistema poroso por capilaridade. A capacidade que o material

apresenta de ser penetrado pelo liquido é chamada de "molhabilidade".
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. Imersao das particulas ou por¢des do p6 no liquido.
. Dispersao das particulas do p6 no liquido com pouca agitagao.
. Dissolucao das particulas no liquido, desde que sejam soluiveis.

Essas quatro etapas podem ocorrer de maneira individual e sequencial, mas algum
grau de sobreposi¢do pode acontecer, dependendo da quantidade de material envolvido. A
facilidade com que o liquido penetra na estrutura porosa €, na maioria das vezes, o que controla
todo o processo e € fortemente dependente do tamanho e da natureza da superficie da particula.
Ja a capacidade de imersao € dependente nao s6 do tamanho como da densidade da particula e
quanto melhor for a imersdo melhor serd a dispersdo do material (Barbosa Canovas et al., 2005).

Um material em p6 serd considerado com boas propriedades de instantaneizacao
quando estas etapas forem concluidas em alguns segundos. A instantaneidade de um pé pode
ser determinada por diferentes métodos experimentais que se baseiam na medi¢do do tempo
necessdrio para que ocorra a saturacdo do liquido, com determinada quantidade de material

adicionada sobre a sua superficie (Turchiuli et al., 2005).

2.5 MONITORAMENTO EM TEMPO REAL DO TAMANHO DAS
PARTICULAS

O monitoramento de processos de aglomeragdo em um primeiro momento era feito
apenas pelo acompanhamento dos parametros do processo como, por exemplo, a temperatura e
umidade do ar de entrada e de saida. Entretanto, com o desenvolvimento de ferramentas de
andlise que fornecem rapidamente informacOes relacionadas as propriedades fisicas e/ou
quimicas dos materiais, o monitoramento e/ou controle dos processos de aglomeracdo
incorporaram medidas diretas das caracteristicas do material (Burggraeve et al., 2013).

O uso de diferentes técnicas de monitoramento em tempo real tem sido reportado
na literatura para controle e determina¢cdo do ponto de parada em processos de aglomeracao.
Exemplos dessas técnicas sdo espectroscopia de infravermelho (Near Infrared - NIR)
(Nieuwmeyer et al., 2007 e Tok et al., 2008), refletancia de feixe focado (Focused Beam
Reflectance Measurements - FBRM) (Tok et al., 2008 e Alshihabi et al., 2013) e velocimetria
de filtro espacial (VFE) (Spatial Filter Velocimetry - SFV) (Lipsanen et al., 2008; Nérvinen et
al., 2009; Burggraeve et al., 2010; Wiegel et al., 2016 e Andreola et al., 2018).
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A técnica de velocimetria de filtro espacial (VFE) tem recebido bastante aten¢ao no
campo da pesquisa e no setor industrial, especialmente no setor farmacéutico, para aplicacdes
em processos de recobrimento e granulacdo em leito fluidizado (Silva, 2015). Essa técnica
utiliza sondas compactas para o monitoramento em tempo real do tamanho e da velocidade de
particulas sélidas. Ela estd sendo empregada para melhor compreensao e controle de processos
de aglomeracdo e resultados consistentes tém sido observados. Exemplos dos bons resultados
obtidos sdo os por Burggraeve et al. (2010), Dieter et al. (2011), Huang et al.(2010), Lipsanen
et al. (2008), Niarvinen et al. (2009), Silva e Taranto (2015) e Andreola (2017).

A VEFE utiliza o comprimento da corda para expressar o tamanho das particulas com
base na sombra formada quando um feixe de laser atravessa as particulas em movimento
aleatdrio (Burggraeve et al., 2010). A sonda Parsum (IPP70-S, Malvern Instruments) € um dos
dispositivos que utiliza o principio de VFE para a medida de tamanho de particulas. Silva e
Taranto (2015) enumeraram algumas vantagens de utilizacao dessa sonda para monitoramento
em tempo real do tamanho das particulas. Dentre as vantagens destacam-se o fato de ser um
método de medicdo bem estabelecido (patenteado) que pode trabalhar com sistemas
particulados altamente concentrados, altas temperaturas, alta umidade e materiais gelatinosos,
pegajosos ou abrasivos com particulas em movimentos aleatérios (aplicacdo de fluidizacdo).
Além disso, é capaz de determinar uma ampla faixa de tamanhos (50 pm a 6000 um) e de
velocidade da particula (0,01 a 50 m/s) e processa centenas de particulas por segundo.

Dentre os trabalhos com a sonda Parsum IPP70-S, Burggraeve et al. (2010) e
Andreola (2017) a utilizaram para melhor compreensdo da influéncia dos pardmetros do
processo na aglomeracdo em leito fluidizado. Para Burggraeve et al. (2010), a técnica de VFE
apresentou bom potencial de aplicacdo para o entendimento e monitoramento do processo de
aglomeracdo, assim como possibilidade de emprego como uma tecnologia analitica de
processo. Andreola (2017) realizou uma criteriosa validacdo das medicdes feitas pela sonda
para utilizacdo do monitoramento do tamanho de proteina de arroz. A autora concluiu que a
VFE mostrou-se ser um método adequado para o monitoramento do tamanho das particulas
durante o processo de aglomeracdo em leito fluidizado, de modo que detectou alteragdes de
tamanho das particulas tanto na etapa de atomizacdo de ligante como na secagem. O

monitoramento in-line do tamanho das particulas permitiu compreender o efeito da vazdo e
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concentracao de ligante e temperatura do ar de fluidizacdo no tamanho médio final e rendimento
do processo.

A sonda Parsum foi um dos instrumentos utilizados por Silva (2015) para
monitoramento e controle em tempo real do processo de recobrimento da celulose
microcristalina. O autor conseguiu detectar fases de recobrimento e aglomeracdo, além dos
impactos da variacdo da vazdo da suspensdo de recobrimento e aplicacdo de controle de
processo sobre o comportamento dindmico do sistema. Na comparagao entre VFE e técnicas
off-line de difracdo a laser e microscopia automatizada, os valores de Dso (tamanho médio)
foram os que mais se aproximaram, uma vez que os tamanhos Dig e Dgg sofrem muitas
influéncias pelas condicdes de dispersao onde ocorre a quebra de particulas, sensibilidade do
equipamento e o proprio principio fisico de medigao.

Desse modo, e pelo fato de o tamanho da particula ser determinante nas
propriedades dos materiais em pd, o monitoramento em tempo real do tamanho das particulas
torna-se uma importante ferramenta. Por meio desse monitoramento torna-se possivel, além de
monitorar o tamanho dos granulos, acompanhar a qualidade da fluidizacdo e determinar o ponto
de parada do processo. A andlise dos dados obtidos por equipamentos como a sonda Parsum
também € interessante no estudo do processo de aglomeracdo de diferentes materiais de modo
a compreender o efeito dos pardmetros do processo na qualidade do processo e do produto

aglomerado.

2.6 GOMA ARABICA

A goma ardbica € produzida a partir do exsudado de plantas do género Acicia que
é comum em diversos paises. Entretanto, a regiio do semidrido na Africa subsaariana é a
responsdvel por praticamente toda a producao mundial de goma ardbica (Whistler, 1993), sendo
o maior exportador o Suddo (Patel e Goyal, 2015). Essa goma € um exsudado natural, ou seja,
uma massa viscosa liberada naturalmente em um processo chamado de gomose, para selar
incisoes feitas no coértex de caules e galhos de acdcias (Whistler, 1993 e Al-Assaf et al., 2007).
Centenas de espécies de acdcias produzem exsudado gomoso, contudo apenas as espécies
Acacia senegal e Acacia seyal, sao autorizadas para aplicacdes em alimentos (Baray, 2009). O
exsudado das drvores € seco ao sol e endurece formando nédulos translicidos com até 6 cm de

diametro, como mostrado na Figura 2.8.
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Figura 2.8: A) Exsudado no caule da acécia; B) Graos de goma ardbica.

Fonte: Patel e Goyal (2015).

No processo de producdo da goma ardbica comercial, os nédulos sdo colhidos
manualmente e submetidos a secagem natural e classificacdo. Esse material passa por processos
mecanicos de moagem para que o tamanho seja reduzido de modo que os graos tenham entre
0,5 mm e 6 mm. Nessa etapa do processo também ocorrem diferentes tipos de limpeza, mas a
goma ainda contém materiais indesejados que devem ser eliminados. A limpeza completa
ocorrerd somente apds a dissolugdo da goma ardbica em 4gua, centrifugacio desta solucdo e
filtracao em filtros ultrafinos. A filtracdo é seguida de pasteurizagdo para eliminagdo de
patégenos e reducdo da contagem microbiana total. A solucdo pasteurizada é, entdo, seca em
spray dryer, obtendo-se um po fino pronto para ser utilizado sem a necessidade de qualquer
purificacdo fisica ou microbioldgica ou processamento quimico (Idris e Haddad, 2012). Esse
p6 fino, todavia, € de dificil manuseio e ndao possui boas propriedades de dispersdo e
solubilidade, sendo a etapa de aglomeracdo importante na melhoria dessas propriedades.

A goma ardbica € um polissacarideo complexo e a sua macromolécula € composta
por trés fragdes com diferentes peso molecular e teor de proteina. A maior fracio é formada por
arabinogalactana (AG), que tem baixo teor de proteina, seguida por um complexo de
arabinogalactana e proteina (AGP), com alto peso molecular e cerca de 10% de proteina e a
menor fracdo € de glicoproteina, com teor de proteina acima de 50% (Nussinovitch, 1997 e
Williams e Phillips, 2003). O complexo AGP é responsavel pelas propriedades emulsificantes
e estabilizantes de longo prazo em alimentos e cosméticos que contém emulsdes do tipo 6leo-
dgua e sdo diferenciais da goma ardbica em relacdo a outros hidrocoléides (Dror et al., 2006;

Williams e Phillips, 2009 e Idris e Haddad, 2012).
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As caracteristicas fisico-quimicas da goma ardbica ja foram estudadas por diversos
pesquisadores como Randall et al. (1989); Sanchez et al. (2002); Al-Assaf et al. (2005b; a); Al-
Assaf et al. (2007) e Elmanan et al. (2008). Dentre esses estudos, Elmanan et al. (2008)
concluiram que tanto a goma de origem da Acacia senegal e quanto a de origem da Acacia seyal
sdo capazes de diminuir a tensdo superficial na interface das diferentes fases e formam uma
membrana em torno das goticulas de dleo evitando que elas se unam desfazendo a emulsao.
Além de emulsificante e estabilizante, a goma ardbica apresenta relativa solubilidade em dgua,
quando agitada, e menor aumento na viscosidade de solu¢gdes quando comparada a outras gomas
ndo-hidrolisadas (Whistler, 1993). Sendo, portanto, muito fécil adicionar uma quantidade
significativa de goma ardbica em muitos produtos alimentares sem que suas caracteristicas
originais sejam alteradas (Baray, 2009).

Dentre as aplicagdes da goma ardbica em alimentos podem ser citadas a industria
de bebidas (sucos de frutas, refrigerantes e vinho), produtos lacteos, produtos de panificacgao,
confeitaria, molhos e temperos, barras de cereais, shakes substitutos de refeicdo e pos,
comprimidos ou nutracéuticos (Baray, 2009 e Patel e Goyal, 2015). A capacidade de formagao
de filme e propriedades de estabilizacdo de emulsdes fazem com que as gomas sejam utilizadas
como material de parede em processos de microencapsulacdo. Dentre todas as gomas, a goma
ardbica destaca-se por suas excelentes propriedades de emulsificacdo (Gharsallaoui et al.,
2007). Alguns estudos comprovam a efici€éncia da goma ardbica como material de parede na
encapsulacdo por spray dryer de 6leo de cominho (Kanakdande et al., 2007), oleo de
cardamomo (Krishnan et al., 2005) e 6leo de canela (Vaidya et al., 2006).

Além da manutencdo de emulsdes, outras caracteristicas de alimentos também
podem ser melhoradas com a utilizagdo da goma ardabica. Recentemente, Guan e Zhong (2014;
2015) verificaram que a goma arabica pode estabilizar solugdes de pigmentos como norbixina
e antocianinas. Esses autores sugeriram que a goma ardbica forma um complexo com as
moléculas desses pigmentos de modo a protegé-los. O complexo de Fe** e goma ardbica
proporcionou estabilidade de norbixina a acidez e ao calor (Guan e Zhong, 2014) e o complexo
formado com a goma ardbica proporcionou a manutencdo da cor e também da atividade
antioxidante de antocianinas (Guan e Zhong, 2015).

Além de proporcionar melhoria das caracteristicas de diversos alimentos

industrializados, a goma ardbica € um material seguro para os seres humanos. O uso da goma



51

ardbica como espessante, estabilizante e emulsificante em alimentos € mundialmente aceito € o
seu codigo de identificacdo é INS 414. A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA)
reconhece, baseada em decisdes do Comite FAO/WHO de Especialistas em Aditivos
Alimentares (JECFA), a goma ardbica como aditivo com ingestao didria aceitdvel (IDA) ndo
especificada ou ndo limitada. Desta maneira a quantidade maxima de aditivo a ser utilizada é
aquela necessdria para alcancar o efeito desejado nos alimentos e ndo representa um perigo para
a saude (Islam et al., 1997; ANVISA, 2010 e Phillips e Phillips, 2011).

A goma ardbica pode ser considerada também uma fonte de fibras dietéticas
conforme a definicao de fibras adotado pelo Codex Alimentarius, pois € um polissacarideo com
mais de dez unidades monoméricas que nao € hidrolisado por enzimas enddgenas no intestino
delgado dos humanos e tem mostrado ter um efeito fisiologico benéfico a satde, comprovado
cientificamente por autoridades competentes (Viebke et al., 2014). Dentre os beneficios a saude,
a goma ardbica tem efeito prebidtico sendo capaz aumentar seletivamente a propor¢cdo de
bactérias do acido lactico e bifidobactérias em individuos saudaveis (Cherbut et al., 2003).

No Brasil, a ANVISA aprova o uso da goma ardbica também como ingrediente e
devendo ser declarada na tabela de informagdo nutricional como fibra alimentar, ndo sendo
permitido especificd-la caso esteja presente em quantidade menor que 0,5 g, valor minimo para
declaracdo de fibra alimentar (ANVISA, 2016).

Considerando a vasta utilizacdo da goma ardbica, o fato dela ser encontrada
predominantemente na forma de pé com particulas finas, o que exige um certo gasto de energia
durante a sua solubilizacdo, e o escasso material cientifico sobre a sua aglomeragdo, o estudo
deste processo € muito pertinente. O entendimento dos mecanismos de aglomera¢do da goma
ardbica poderd melhorar os processos praticados industrialmente e, consequentemente,

aprimorar as propriedades de manuseio e instantaneiza¢io do produto.

2.7 PROPRIEDADES DOS AGENTES LIGANTES

Na aglomeracdo por via umida, os ligantes aderem fisica ou quimicamente a
superficie das particulas formando uma ponte de ligacdo entre elas e aumentando a resisténcia
do produto aglomerado. Para que ocorra a aglomeracao € preciso que o liquido umidifique os
sOlidos. Nesse processo, a concentracio, a viscosidade, as propriedades mecanicas da solucao

ligante e a interag@o entre ligante e material a ser aglomerado sao muito importantes e definem
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a eficiéncia do agente ligante. Além disso, os agentes ligantes precisam ser compativeis com o
material a ser aglomerado e com o seu uso final (Pietsch, 2002; Mort, 2005 e Dhanalakshmi e
Bhattacharya, 2011).

Os ligantes utilizados em processos de aglomeracdo podem ser substancias de
natureza orginica ou inorganica. Agua, sais, 6xido de magnésio e cal sdo exemplos de ligantes
inorganicos mais utilizados. Ja caseinas, alginatos, compostos de celulose, dextrina, gelatina,
gomas naturais (ex. goma ardbica), maltose, dlcool polivinilico (PVA), amidos, agticares,
polpas vegetais e ceras sdo exemplos de ligantes organicos (Pietsch, 2002).

Iveson et al. (2001) relataram o efeito da viscosidade do ligante e do angulo de
contato do sistema solido-liquido sobre o processo de aglomeracdo e produto granulado.
Segundo esses autores, o0 aumento da viscosidade do agente ligante aumenta as forcas viscosas
entre as particulas e, comumente, diminui a taxa de consolida¢do. Entretanto, parece existir um
valor critico de viscosidade do ligante, abaixo do qual as for¢as de atrito entre as particulas sd@o
dominantes, ndo sendo a taxa de consolidacdo afetada pela viscosidade do ligante.

Jinapong et al. (2008) estudaram a influéncia da concentracdo de maltodextrina nas
propriedades de “leite” de soja aglomerado em leito fluidizado. Eles observaram que a
aglomeracdo ocorre utilizando dgua pura, mas o aglomerado obtido, assim como aquele obtido
para a concentragdo mais alta de maltodextrina (20,0%), possui alta porcentagem de particulas
finas. Para as outras concentragdes de maltodextrina estudadas (5,0%, 10,0%, e 15,0%) o
produto apresentou quantidades insignificantes de particulas finas. Resultado semelhante foi
encontrado por Turchiuli et al. (2005) na aglomeracdo de zeina. Nas condi¢Oes de menor
concentracdo a aglomeragcdo € lenta em decorréncia da maior quantidade de 4gua a ser
evaporada, sendo possivel melhor consolidacdo do aglomerado através de pontes de ligacao
mais resistentes (Turchiuli et al., 2005). As melhores propriedades de escoamento,
umedecimento e capacidade de dispersdo para o “leite” de soja em p6 foram encontradas para
os aglomerados de maior tamanho, que foram aqueles produzidos com solucdes ligantes de
concentracao intermedidria, 10,0% de maltodextrina (Jinapong et al., 2008).

A natureza do agente ligante também pode ser determinante no mecanismo de
aglomeragdo assim como observado pelo estudo de Hirata (2015) no qual o aumento da
concentracdo da solugdo apresentou efeito distinto no processo de aglomeracdo a depender do

soluto utilizado, goma arédbica ou sacarose. Além disso, solu¢gdes de sacarose e de goma arabica
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em diferentes concentracdes e, consequentemente, com diferentes caracteristicas de tensdo
superficial, viscosidade e angulo de contato, influenciaram de maneiras distintas a aglomeracao
de pectina de alto grau de metoxilacdo em leito fluidizado (Hirata, 2015). A diminuicdo da
tensdo superficial e do angulo de contato influenciaram negativamente o tamanho médio da
particula para todas as concentracdes de goma ardbica utilizadas. J& para a solucao de sacarose
este efeito foi visto apenas na solu¢do mais concentrada (Hirata, 2015).

Hemati et al. (2003) estudaram a aglomeracao de particulas de areia com solucdes
de carboximetilcelulose (CMC) em diferentes concentracdes. Os resultados encontrados foram
relacionados na Equacdo 2.3, proposta por Rumpf et al. (1958 apud Hemati et al., 2003), que

define a forca de adesdo como o produto da tensdo interfacial e cosseno do angulo de contato.

6 1—x 53
ddpm X '

Oor = YLycosO

Sendo yrLv a tensdo interfacial entre o liquido e o ar, 6 o angulo de contato entre a
solucdo e o solido, ¢ o fator de forma, dpm 0 didmetro médio da particula e y a porosidade do
granulo. Assim como observado por Hirata (2015), a diminui¢@o no valor de yLv foi prejudicial
a formacdo de granulos. No tocante ao angulo de contato, a formacao de granulos foi favorecida
por angulos de contato menores (Hemati et al., 2003). Entretanto, para particulas porosas,
angulos de contato muito baixos ndo sdo necessariamente equivalentes a uma boa nucleagao,
pois podem significar pouco tempo de disponibilidade da solucdo ligante na superficie da
particula (Hirata, 2015).

Apesar de a goma ardbica ser reportada como um agente ligante, sdo poucos o0s
estudos encontrados que analisam o seu comportamento e influéncia sobre a aglomeracdo em
leito fluidizado. A goma ardbica € um ligante vidvel pois pode proporcionar pontes firmes e boa
resisténcia ao aglomerado (Barbosa Canovas et al., 2005). Em compara¢cdo com solugdo de
sacarose a goma ardbica promoveu maior aumento no tamanho da particula na aglomeragao de
pectina de alto teor de metoxilagdo (Hirata, 2015). O efeito da goma ardbica e da maltodextrina
em diferentes concentracdes (1,0 a 5,0%) sobre as propriedades do produto na aglomeragado de
amido de milho foram estudados por Ghosal et al. (2010). Os dois tipos de ligantes melhoraram
a molhabilidade do p6 e diminuiram a densidade do leito de particulas e, quanto maior a

concentracdo maior o efeito positivo.
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Fuchs et al. (2006) utilizaram uma emulsdao de goma ardbica e 6leo vegetal como
solucdo ligante na aglomeracdo de maltodextrina em p6 (100 pm) em leito fluidizado. O
objetivo principal do trabalho foi obter um material em p6 que possuisse boas propriedades de
manuseio e que, a0 mesmo tempo, protegesse os componentes do 6leo da oxidacdo. O produto
obtido apresentou fluidez aceitdvel, didmetro médio 240 um e uma boa resisténcia mecanica.

Isto indica que a goma, além de um bom material de parede, pode ser um bom agente ligante.

2.7.1 Inulina

A inulina é um nome genérico que abrange todos os oligo e polissacarideos
chamados frutanos formados por uma cadeia principal com 2 a 60 unidades de frutose, unidas
por ligagdes B-(2,1) — frutofuranosidicas (Apolinario et al., 2014). Ela possui uma unidade de
glicose terminal e sua formula pode ser descrita como GFn, onde G representa a molécula de
glicose, F a molécula de frutose e n o numero de unidades de frutose (Loo et al., 1995 e Meyer
e Blaauwhoed, 2009). A estrutura quimica da inulina € apresentada na Figura 2.9. Estes
carboidratos podem ser encontrados em muitas plantas economicamente importantes, tais como
chicoria, alcachofra de Jerusalém, alho, cebola, cevada, centeio e trigo. No entanto, a produgdo

industrial de inulina é, quase que exclusivamente a partir de raizes de chicoria (Meyer e

Blaauwhoed, 2009).
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Figura 2.9: Estrutura quimica da inulina.
Fonte: Li et al. (2019).

A inulina tem atraido a aten¢do nas industrias de alimentos e farmacéuticas em
decorréncia de alguns beneficios. Ela é uma fibra solivel com efeito bifidogénico, ou seja,

estimula o crescimento de bifidobactérias que sdo consideradas benéficas a satde (Gibson et
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al., 1995). Alimentos funcionais tém sido desenvolvidos através da adicdo de inulina para
aumentar o seu teor de fibra dietética (Komatsu et al., 2013).

Além do efeito bifidogénico inulina é reconhecida por apresentar outros efeitos
positivos sobre a satide humana e também utilizada para melhorar os atributos de qualidade em
alimentos industrializados. Dentre os beneficios a saide podem ser citados o aumento da
absor¢do de minerais, melhoria no perfil lipidico do sangue e redu¢@o no risco de doencgas
gastrointestinais como sindrome do intestino irritdvel e doenga de Crohn (Shoaib et al., 2016).
E, dentre as propriedades que sao utilizadas para melhorar os atributos de qualidade em
alimento estdo a capacidade gelificante na presenga de dgua (O'brien et al., 2003), capacidade
de ser utilizada como substituto de gorduras (Zimeri e Kokini, 2003) e substituto de actcares
(Meyer et al., 2011).

Estudos recentes relatam efeito complementar entre a goma ardbica e a inulina.
Marzorati et al. (2015) estudaram este efeito utilizando o Simulador do Ecossistema Microbiano
Humano (SHIME ®) e concluiram que a associa¢ao entre goma ardbica e inulina muda o perfil
de fermentacdo das fibras no célon tornando-a mais lenta, o que pode possibilitar aumento do
conteudo de fibras sem a observagdo de eventos de intolerancia. Ja para Daguet et al. (2016), a
goma ardbica e a inulina podem ter efeito complementar na modulacdo da composi¢do e da
atividade da microbiota intestinal, resultando em uma resposta anti-inflamatéria especifica da
regido do cdlon.

A inulina é levemente soluvel em agua para temperaturas abaixo de 50 °C. A
solubilidade tende a aumentar com o aumento da temperatura sendo preferivel solubilizd-la em
temperaturas entre 80 e 90 °C. Alguns estudos analisaram a solubilidade de inulina comercial e
confirmaram que com o aumento da temperatura ocorre aumento da solubilidade. A
temperatura de 50 °C a solubilidade da inulina foi de 1,2% e, para temperatura de 90 °C, foi de
aproximadamente 40,0% (Kim et al., 2001 e Bot et al., 2004).

As solugdes de inulina em concentracdes abaixo de 15,0% apresentam baixa
viscosidade e acima dessa concentracdo possuem tendéncia a formagdo de gel (Meyer e
Blaauwhoed, 2009). O comportamento dos géis puros de inulina em agua ja foi estudado. Foi
reportado comportamento newtoniano para géis de inulina a concentragdes de 20,0%, ja os géis
com concentracao igual a 30% e 40% apresentaram comportamento ndo newtoniano do tipo

pseudopléstico com apresentacdo de tensao residual. Nas concentracdes mais altas os géis de
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inulina seguiram um comportamento reoldgico de Herschel-Bulkley (Zimeri e Kokini, 2003).
As caracteristicas fisico-quimicas podem variar com a origem da inulina. O precipitado de
inulina obtido a partir de raizes de chicéria apresentou comportamento reolégico nao-
newtoniano de fluido pseudopléstico representado segundo o modelo de Lei da Poténcia (Leite,
2001). A inulina obtida a partir de raizes de chicéria apresentou comportamento reoldgico
altamente pseudopldstico mesmo para concentragdes mais baixas de 12,5; 16 e 19,5 °Brix
(Toneli, 2006). A viscosidade aparente dos géis aumenta com o aumento da temperatura entre
25 e 53 °C, sendo que a partir de 60 °C, ocorre uma inversao do comportamento da viscosidade
aparente devido a hidrélise (Toneli, 2006). O comportamento reoldgico das solucdes de inulina
pode, portanto, limitar a quantidade utilizada na solucdo ligante e influenciar no processo de
aglomeracao.

Nao foram encontrados estudos da utilizacdo de solucdes de inulina como ligante
no processo de aglomeragdo em leito fluidizado. Tais solucdes ja foram testadas e consideradas
vidveis como material de parede em microecapsulamento de 6leo de peixe (Botrel et al., 2014)
e de o6leo de gengibre (Fernandes et al., 2016) em spray dryer. Os produtos apresentaram
umidade desejada e 0 aumento na concentracao de inulina proporcionou melhor molhabilidade
e instantaneizagdo ao material em pd. A presenca de inulina também melhorou a molhabilidade
e diminuiu a absor¢do de 4gua durante o armazenamento do material em p6 obtido na
microencapsulamento de 6leo de alecrim em spray dryer (Fernandes, 2013).

Em decorréncia das caracteristicas das solucdes de inulina e da possibilidade de
melhorar propriedades nutricionais e funcionais do material aglomerado, € interessante analisar
0 seu comportamento como solucao ligante na aglomeracdo em leito fluidizado. Essas solug¢des
podem apresentar uma alternativa aos materiais classicamente usados e que nada acrescentam

ao produto final.



57

3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIAL

3.1.1 Matéria-prima

A matéria-prima utilizada nesse trabalho foi a goma ardbica obtida por spray dryer
comercializada com o nome de SprayGumBB® pela empresa Nexira Brasil Comercial (Sdo
Paulo/SP, Brasil). As caracteristicas fisico-quimicas, fornecidas pela empresa, para a

SprayGumBB, sdo apresentadas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1: Caracteristicas fisico-quimicas da matéria-prima.

Umidade <10%

Cinzas totais <4%

Cinza insolivel em 4cido <0,5%
Matérias insoluveis em acido <0,15%
pH 4,1 a4,8
Viscosidade a 25% (mPa-s) 60a110

Fonte: NEXIRA (2015).

3.1.2 Ligantes

As solucdes ligantes utilizadas no processo de aglomeragao foram dgua destilada,
solugdes da propria goma arabica em p6 adquirida da Nexira Brasil Comercial e solucdes de
inulina. As solucdes da prépria goma foram utilizadas com o objetivo de minimizar as
alteracdes na constituicdo da matéria-prima. As solucdes de inulina foram utilizadas com o
objetivo de promover a associacdo de goma ardbica com material prebidtico. As solugdes de
inulina foram preparadas com inulina em p6é de nome comercial Frutafit® IQ, fabricada pela
empresa Sensus (Roosendaal, Holanda) e comercializada pela SweetMix (Sorocaba/SP, Brasil).

A Tabela 3.2 apresenta as caracteristicas fisico-quimicas da inulina segundo o fabricante.
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Tabela 3.2: Caracteristicas fisico-quimicas da Frutafit®.

Umidade 3%
Composicdo da matéria seca
Carboidratos >99,5%
Inulina >90%
Frutose, glicose, sacarose <10%
Cinzas <0,2%
Comprimento médio da cadeia (mondmeros) 8al3
Fibras dietéticas (g/100 g) 90
Indice glicémico 14
pH 5,0a7,0

Fonte: SENSUS (2015).

3.2 SISTEMA EXPERIMENTAL

3.2.1 Leito fluidizado

Os ensaios de aglomeracdo foram realizados em leito fluidizado localizado no
Laboratdrio de Processos Termofluidodindmicos (LPTF) da Faculdade de Engenharia Quimica
da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP). O mesmo leito ja havia sido utilizado
com sucesso para processos de aglomeracao de proteina concentrada de arroz (Andreola, 2017)
e proteina isolada de ervilha (Nascimento, 2017). Um esquema do sistema experimental &
apresentado na Figura 3.1.

O leito fluidizado (1) € composto por uma estrutura principal formada por uma base
conica, que possui 0,15 m de altura, 0,075 m de diametro interno inferior e 0,15 m de diametro
interno superior, unida a uma coluna cilindrica que possui didmetro interno de 0,15 m e altura
de 0,60 m. Tanto a base conica como a coluna cilindrica sao construidas em acrilico Plexiglas®,
de modo que € possivel a visualizacdo do comportamento do material no seu interior. A coleta
de finos elutriados € feita pelo ciclone (23), localizado na parte superior. A distribui¢do do ar
na entrada do leito é realizada por uma placa perfurada de aco inoxidavel (5), com 1,62 mm de
espessura e orificios de 1 mm de didmetro, distribuidos em arranjo triangular com espacamentos
de 8,5 mm. Uma tela de aco inoxiddvel com abertura de 33,0 um foi colocada na parte superior

da placa distribuidora de ar para evitar a passagem das particulas para a camara plenum.
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Figura 3.1: Esquema do sistema experimental.

LEGENDA — (1) Leito fluidizado; (2) bico aspersor; (3) Sonda Parsum IPP 70-S; (4) bomba
peristéltica; (5) placa distribuidora de ar; (6) termoresisténcia do tipo pt 100; (7) amostrador;
(8) regulador da purga de ar comprimido da sonda Parsum; (9) transdutor diferencial de pressao;
(10) resisténcia elétrica; (11) controlador de temperatura; (12) sistema de filtros coalescentes;
(13) regulador de pressdo da linha de ar comprimido; (14) termohigrometro; (15) leito de silica-
gel; (16) anemdmetro de fio quente; (17) transdutor de pressdo absoluta; (18) soprador; (19)
inversor de frequéncia; (20) sistema elétrico e de aquisicdo de dados; (21) baterias; (22)
computador; (23) ciclone; (24) linha de ar comprimido, (25) béquer com liquido ligante.

O ar de fluidizacdo € fornecido por um soprador de ar (WEG, 7,5 hp) (18),
conectado a um inversor de frequéncia (19) (WEG, CFW 08) que regula a rotacdo do motor do
soprador para manipulacio da vazdo de ar. O ar passa por uma tubula¢do de aco galvanizado e
atravessa um leito de silica gel (15). A velocidade do ar € determinada por um anemometro de
fio quente (16) (Delta OHM, HD2903TC2.2). Um aquecedor de resisténcia elétrica blindada de
2 kW (10), controlado por um regulador PID (Novus, N1100) (11), aquece o ar antes da sua

entrada no leito. A temperatura é monitorada na camara plenum, na base conica e na coluna
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cilindrica por quatro termorresisténcias do tipo Pt-100 (6) (Novus, @ 3,0 mm - 100 mm). A
umidade relativa e temperatura de bulbo seco na entrada e saida do leito sdo medidas por
sensores (RHT-XS, Novus) (14). A queda de pressao no leito € medida por um transdutor
diferencial (Cole Parmer, 98073-12, faixa de leitura de 0 a 6,2 kPa) (9) e a pressao estdtica na
linha é medida por um transdutor de pressao absoluta (NOVUS, NP300, faixa de leitura de 0 a
300 kPa) (17).

Uma bomba peristéltica (Cole Parmer, 7780-60, Masterflex L/S) (4) € utilizada para
o transporte da solugdo ligante até um bico atomizador do tipo duplo fluido (Spraying Systems,
SU12A) (2) que fornece um jato de geometria conica com drea de projecao circular. A pressao
de atomizagao é fornecida por um compressor (Schulz, MSV 40 MAX 10 hp) e é regulada por
um regulador de pressdo (Norgren, B74G6AKQP3RMN) acoplado a um filtro.

Os sensores de pressao, de temperatura e de umidade sdo acoplados ao computador
por um sistema de aquisicdo de dados, placa NI cDAQ-9172 (National Instrument™) (20). A
aquisicdo de dados se deu a uma taxa de amostragem de 400 Hz, tomando 2048 pontos, sendo
o tempo de cada loop de aquisi¢do de dados igual a 5,12 s. Os dados obtidos sd@o processados
pelo software LabviewTM 8.6 através de instrumentos virtuais (VI) utilizando um computador
(22) (Intel® CoreTM i5).

Os sensores sdo acoplados a um médulo de entrada analdgica NI 9205 (National
Instrument™), que adquire os valores das varidveis em tensdo de 0 a 10 V. A bomba peristéltica
e o inversor de frequéncia sao acionadas por um mdédulo de saida analdgica NI 9263 (0 a 10 V)
(National Instrument™). A interface entre o processo e a placa de aquisicdo de dados é feita
por meio do software LabVIEW 8.6 (Laboratory Virtual Instrument Engineering Workbench),
através de um instrumento virtual (VI) utilizando um computador (Intel® CoreTM 1i5). O
instrumento virtual utilizado para aquisi¢do, processamento € monitoramento dos dados do
processo foi adaptado daquele previamente desenvolvido e utilizado por Andreola (2017).
Todos os sensores sao energizados por meio de duas baterias seladas de 12 V ligadas em série
(21), para evitar possiveis instabilidades nas medi¢des, que podem ser ocasionadas por

interferéncia da rede elétrica.
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3.2.2 Sistema de monitoramento in-line do tamanho das particulas

O tamanho das particulas foi monitorado em tempo real por um dispositivo inserido
dentro do leito de particulas durante os ensaios de aglomeragdo. Esse acompanhamento em
tempo real possibilita a visualizacdo da evolug¢do do crescimento das particulas durante a
aglomeragdo. O monitoramento foi feito utilizando-se a sonda Parsum (Parsum, IPP 70-S,
Chemnitz, Alemanha) que utiliza a técnica de velocimetria de filtro espacial (Spatial Filter
Velocimetry — SFV). Essa sonda é capaz de medir a velocidade e tamanho (corda) das particulas,
por meio da projecao da superficie das particulas que passam através do seu sistema de medicao.
A faixa de corda de particula que a sonda é capaz de medir € de 50 a 6000 um a depender do
acessorio dispersor utilizado.

A técnica de velocimetria de filtro espacial baseia-se na imagem da sombra de uma
particula, formada quando a particula atravessa um feixe de laser, considerando que a imagem
da sombra da particula tem o mesmo tamanho (corda) da particula. Conforme a particula passa
pelo volume de medi¢@o a imagem de sua sombra € projetada na matriz linear de fibras dpticas
gerando um sinal. A frequéncia deste sinal (fo) € utilizada para determinar a velocidade da
particula que serd igual a s*fo, em que s é a distdncia entre dois fotodetectores. A medida que
as particulas atravessam o feixe, um sinal secundario € gerado por uma fibra dptica simples.
Com base no tempo deste sinal secunddrio (t), na velocidade da particula em movimento (v) e
no didmetro da fibra 6tica simples (b) o comprimento da corda (x) pode ser calculado (Dieter
et al.). Um esquema do principio de medi¢do da sonda Parsum por velocimetria de filtro
espacial € apresentado na Figura 3.2.

A sonda Parsum IPP70-S possui poucos parametros a serem ajustados e um deles é
o ring buffer. O ring buffer ¢ um anel de armazenamento de dados e o nimero de particulas que
compOe esse anel de armazenamento € determinado pelo usuario. Os dados de cada particula
sdo armazenados individualmente para a construcao das distribui¢cdes do tamanho de particula.
As particulas sdo continuamente escritas no ring buffer. A medida que novos dados sdo
armazenados os dados mais antigos sdo substituidos. A separagdo das particulas em classes de
tamanhos para a constru¢do de histogramas e da curva de distribui¢do comeca a ser realizada
antes que o ring buffer seja completamente construido. O tempo para que o ring buffer seja

completamente preenchido depende do tamanho do seu tamanho, ou seja, da quantidade de
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particulas utilizadas e dos processadores do computador empregado (Silva, 2015 e Andreola,

2017).
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Figura 3.2: Esquema do principio de medi¢do da sonda Parsum IPP 70-S por velocimetria de
filtro espacial.
Adaptado de Dieter et al. (2011)

Os dados de distribui¢do de tamanho sdo processados pelo software Inline Particle
Probe 7.14 e enviados para o LabVIEW através de protocolo OPC Server desenvolvido por
Silva (2015). Os valores dos tamanhos caracteristicos (D10, Dso € Doo) com base em nimero e
volume, as distribui¢cdes de tamanho das particulas em nimero e volume sdo apresentadas a
cada 5,12 s, mesmo tempo de aquisi¢do das demais varidveis monitoradas.

Além de definir o ring buffer € preciso conhecer a faixa de tamanho inicial do
material a ser analisado e definir o nivel de coincidéncia. O nivel de coincidéncia € usado para
eliminar coincidéncias das distribuicdes calculadas, que podem ocorrer quando pelo menos
duas particulas passam pelo volume de medi¢do simultaneamente e s@o interpretadas como uma
unica particula. O ring buffer definido para utilizacdo da sonda neste trabalho foi de 5000
particulas, conforme ensaios para a validacdo dos resultados apresentados pela sonda e
detalhados no item 4.5. O nivel de coincidéncia utilizado foi de 1,0%. Esse valor € utilizado
para a maioria das aplicagdes de acordo com o manual de operacdo do equipamento e foi
utilizado anteriormente com sucesso neste mesmo sistema experimental por Andreola (2017).

A sonda é construida em aco inox 316L e nela € fixado um dispersor de particulas,
acessorio D23. Uma fotografia da sonda Parsum IPP70-S e do seu acessorio dispersor D23 é
apresentado na Figura 3.3. O acessério D23 funciona como um dispersor de particulas que

ocasiona um fluxo continuo e individual de particulas e minimiza problemas de incrusta¢do em
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sistemas com alta concentragdo de particulas finas. Um sistema de ar comprimido € ligado a
um regulador de pressdo e um medidor de fluxo de ar comprimido de modo que o ar passa
internamente pelo tubo de aco inox em duas linhas, denominadas de purga interna e externa. A
purga interna tem como fung¢do deslocar as particulas para dentro do dispersor D23, for¢cando a
passagem linear das particulas no feixe de laser. A purga externa expulsa as particulas que se
depositam sob o D23, deixando o orificio de entrada das particulas livre de incrustacdes e habil
para a realizacao das leituras. A purga de ar interna € mantida constante e o fluxo de ar da purga
externa € controlado por uma valvula solenoide.

O ar comprimido passa por um conjunto de filtros coalescentes, Figura 3.1 (12),
(Parker Hannifin Ltda), antes de ser utilizado na sonda, para remog¢ao de particulas sélidas e de
6leo e dgua, para que ndo causem danos ao equipamento. O conjunto de filtros coalescentes €
composto por trés elementos filtrantes, o primeiro com porosidade padrado grau 10 (Parker, 3532
- 2300F10), o segundo com porosidade padrao de grau 6 (Parker, 3532 - 2300F06) e o terceiro
¢ um elemento de carvao ativado (Parker, 3532 - 2300FAU).

Figura 3.3: (A) Fotografia da sonda Parsum IPP70-S; (B) Dispersor D23.

3.3 CARACTERIZACAO FISICO-QUIMICA DOS SOLIDOS
PARTICULADOS

3.3.1 Tamanho de particula

O tamanho de particula da goma arabica em p6 obtida por spray dryer, matéria-
prima deste estudo, foi determinado por meio da técnica de difracdo a laser. Essa mesma técnica
foi utilizada para validacdo das medidas obtidas pelo monitoramento in line do tamanho de

particula, durante o processo de aglomeragdo, por meio da técnica de velocimetria de filtro
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espacial (Spatial Filter Velocimetry — SFV). Os principios da velocimetria de filtro espacial
foram apresentados no item 3.2.2.

A técnica de difracdo a laser foi aplicada por meio do equipamento Mastersizer
(Mastersizer 3000, Malvern Instruments, U.K), disponivel no Laboratério de Recursos
Analiticos e de Calibracdo (LRAC) da Faculdade de Engenharia Quimica da Unicamp. O
Mastersizer 3000 é capaz de determinar tamanhos de particula entre 0,1 e 1000 um. Além disso,
as medidas podem ser tomadas a seco ou a imido. No método a seco as particulas sdo dispersas
no ar e no método a imido € feita uma suspensao das particulas para que elas passem através
do feixe de laser. Neste trabalho a matéria-prima foi submetida as duas metodologias a seco e
a umido e, para calibracdo da sonda, os aglomerados foram submetidos apenas ao método
umido. Na determinacio de tamanho a imido o meio de dispersdo utilizado foi etanol 98,5%,

por ser a goma arabica insoluvel nesse meio.

3.3.2 Densidade absoluta
A densidade absoluta foi avaliada por picnometria a gds hélio em picndémetro
(Micromeritics, modelo AccuPyc 1330) disponivel no Laboratério de Recursos Analiticos e de

Calibragdo (LRAC) da Faculdade de Engenharia Quimica da Unicamp.

3.3.3 Determinacido da umidade

Inicialmente a umidade foi determinada, em triplicata, em estufa a 105 °C por 24
horas. Os resultados obtidos foram utilizados para a calibracdo do analisador de umidade com
aquecimento por lampada de halogénio (Metler Toledo, HR83 Halogen). Esse equipamento
fornece o teor de dgua da amostra em poucos minutos por meio do principio termogravimétrico.
Nele um radiador de halogénio aquece a amostra e uma balanca analitica integrada determina
continuamente a perda de peso, interpretada como sendo apenas de dgua.

A calibragdo do analisador de umidade foi realizada por meio da determinacio da
umidade em cada um dos cinco critérios de desconexdo (CD) pré-definidos no equipamento. O
critério de desconexdo € definido de acordo com a diminuicdo do peso por unidade de tempo
(Ag/As), se esta variagdo no peso for menor que o valor fixado para determinado periodo de
acordo com o CD, o processo de secagem € interrompido, a medi¢cdo € automaticamente

encerrada e o resultado mostrado. Os valores pré-definidos sdo 1 mg por 10's,20s,505s,90s e

120 s para os critérios CD 1, CD 2, CD 3, CD 4 e CD 5, respectivamente. Foram testadas cinco
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temperaturas (90 °C, 105 °C, 120 °C, 135 °C e 150 °C), em triplicata. Em cada critério de

desconexao foi utilizada uma amostra de aproximadamente 2 gramas de goma ardbica em po.
A umidade média para cada critério de desconexao e temperatura de aquecimento

assim como a umidade obtida em estufa a 105 °C por 24 horas sdo mostrados na Figura 3.4

—eo—Estufa 105°C/24h ——CD1-1mg/10s —e—CD2-1mg/20s
——CD3-1mg/50s ——-CD4-1mg/90s —®—-CD5-1mg/120s

10,0
9,5 —
9,0—.
85
8,0—.
7.5
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Teor de umidade (% b.u.)
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6,0 4

T T T
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Temperatura (°C)
Figura 3.4: Calibracdo do analisador de umidade para goma ardbica em po.

A umidade medida pelo critério de desconexdo 2 associado a temperatura de 120
°C, 8,52 £ 0,05% (b.u.), foi a que mais se aproximou daquele medido em estufa, 8,42 + 0,06.
Essas condi¢Oes foram utilizadas para a andlise da umidade do material durante os ensaios de

aglomeracdo de goma de ardbica em leito fluidizado e do produto obtido.

3.3.4 Propriedade de Fluidez

A propriedade de fluidez da matéria-prima e dos aglomerados foi determinada de
acordo com o indice de Carr (Icar), Equacdo 2.2. Esse indice relaciona a densidade do leito de
particulas (p») e densidade do leito de particulas compactado (p;), conforme apresentado no item
24.2

A densidade do leito de particulas foi determinada tomando-se aproximadamente
20 mL de material em p6 em uma proveta de 25 mL com massa conhecida. O conjunto (proveta
+ material em pd) foi pesado em balanca analitica e a massa do material em pé obtida. A
densidade do leito de particulas foi calculada pela razdo entre a massa de material particulado

e o volume ocupado por ele (p» = Mparticulas/ Vparticulas). Este mesmo conjunto (proveta + material
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em po) foi utilizado para determinar a densidade do leito de particulas compactado. Para isso
ele foi agitado, 1250 batidas no equipamento Autotap Tap Density Analyzer (Quantachrome
instruments®, modelo DAT-4). O volume do material compactado foi lido e a densidade do
leito compactado obtida pela razio entre a massa, mesma utilizada anteriormente, € o volume

flnal, lldO na pI'OVeta apés (0] tempO de agltagﬁo (pb = mparn'cu[as/ vPar[l'culas cornpac[adas).

3.3.5 Tempo de instantaneizacao e capacidade de dispersao
O tempo de instantaneizag¢do foi determinado utilizando um dispositivo (Figura 3.5)

semelhante aquele proposto por Hogekamp e Schubert (2003) e modificado por Dacanal (2005).

v Amostra [

Agua destilada

Figura 3.5: Esquema do dispositivo para determinagao do tempo de instantaneizacao.

Modificado de Dacanal (2009).

O dispositivo € basicamente um reservatorio com capacidade para 70 mL, tampado
com uma lamina presa por um pino. Esse reservatorio € preenchido com 70 mL de agua
destilada, a temperatura ambiente. Em seguida, a amostra (3 g) é uniformemente distribuida
sobre a lamina. O teste € iniciado quando o pino € acionado e a lamina desloca-se fazendo com
que a amostra de po entre em contato com a agua destilada. O teste finaliza quando ocorre a
imersdo completa da camada de particulas. O teste foi filmado com o auxilio de uma camera
digital e o tempo de instantaneizac@o foi determinado através do processamento dos videos
utilizando o software Windows Movie Maker (v 5.1, Microsoft).

Ensaios de capacidade de dispersdao foram realizados com os produtos obtidos nas
condic¢des 6timas de aglomeracdo com solucdes da prépria goma e com solugdes de inulina. Os
ensaios foram realizados conforme descrito em Einhorn-Stoll e Kunzek (2009), trés gramas de

amostra foram distribuidos na superficie de 500 ml de dgua destilada sob agitacdo magnética
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constante, a temperatura ambiente. Apds 5 minutos, o liquido foi avaliado visualmente,
colocando o béquer em um fundo escuro para observacdo da formagao de grumos. Foi realizada

uma avaliagdo visual qualitativa, verificando-se a dispersdo e a formacao de grumos no liquido.

3.3.6 Determinacio da estabilidade da emulsiao formada

A estabilidade das emulsdes formadas tanto com a matéria-prima quanto com o0s
produtos aglomerados, nas condi¢cdes Otimas para os dois tipos de ligantes utilizados, foi
determinada por meio de observagao visual como descrito em McClements (2007). Este método
€ o mais simples e barato para analisar a estabilidade em emulsdes e mede o indice de formacgao
de creme, ou seja, de desprendimento de Sleo.

Em emulsdes do tipo 6leo em dgua é possivel distinguir visualmente duas ou trés
camadas, ap0s a separacdo completa ou parcial das fases, conforme mostrado na Figura 3.6.
Inicialmente todo o volume é composto pela emulsdo, Vr. Uma camada chamada de “camada
de soro” ¢ formada no fundo do recipiente, com altura igual a Vs, outra “camada de creme”,
rica em goticulas de dleo, € formada no topo do recipiente (Vc) e, em alguns casos, é formada
uma camada intermedidria que separa as camadas de soro e creme e que serd inicialmente
semelhante a da emulsdo original e, portanto, pode ser chamada de “camada de emulsdo” (VE)
(McClements, 2007).

Solu¢des com 1,0% de goma ardbica foram preparadas com antecedéncia de 24
horas para o preparo das emulsdes. As emulsdes com 10,0% de 6leo de soja foram feitas com
adi¢cdo de 10,0 g de dleo a 90,0 g da solug@o de goma arabica sob agitagdo. Posteriormente, o
conjunto foi submetido a um gerador ultrassonico, método que vem sendo utilizado com
sucesso para o preparo de emulsdes (Chemat et al., 2011). O equipamento utilizado, ECO-
SONICS (Ultronique, QR300, Brasil) possui frequéncia padrdao de 20 kHz e é equipado com
uma macro sonda de titanio de 13 mm de diametro. Foi utilizada a poténcia de 180 W, que
equivale a 60,0% da poténcia maxima do equipamento, por 30 minutos.

As emulsdes, inicialmente homogéneas, foram colocadas em uma proveta e
mantidas em estufa a 25 °C por 7 dias. O volume das diferentes camadas formadas foi medido
apos este tempo e o indice de formacdo de creme (IC) foi determinado pela Equagdo 3.1. Onde
Vs € o volume de soro formado e Vg € o volume de emulsio restante. Emulsdes mais estaveis

apresentam menor IC.
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IC (%) = VS/VE .100
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Figura 3.6: Distribui¢@o vertical de camadas de uma emulsao de 6leo em dgua que € instavel
para flotacdo: (I) sistema inicial (uma camada) ;(II) intermedidrio (trés camadas), (III) sistema

final (duas camadas).

Modificado de McClements (2007).

3.3.7 Quantificacao de inulina

A andlise para quantificacdo do teor de inulina foi realizada em alguns dos
aglomerados, sendo eles, o aglomerado obtido quando a solu¢c@o mais concentrada foi utilizada,
o aglomerado que apresentou maior tamanho e o aglomerado obtido nas condi¢des Otimas de
processo. Essa quantificagdo foi realizada por meio de andlise de Cromatografia Liquida de
Alta Eficiéncia (CLAE) em cromatégrafo (Thermo Scientific, Dionex Ultimate 3000) com
detector de indice de refracdo e injetor automatico.

A metodologia para quantificacio de inulina foi desenvolvida pelo Laboratorio de
Recursos Analiticos e de Calibracio (LRAC) da Faculdade de Engenharia Quimica da
Unicamp. Foram testadas duas fases méveis distintas, dcido sulftrico e dgua purificada, sendo
a dgua purificada testada em duas condic¢des diferentes. A Tabela 3.3 apresenta as trés condigdes
testadas. Dentre as condi¢des testadas, a condicdo 2 foi a que apresentou melhor resultado sendo

entdo a condi¢do utilizada neste estudo.
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Tabela 3.3: Condic¢des testadas para determinacdo do melhor método a ser utilizado para

quantifica¢cdo de inulina.

Condicido Coluna  Fase Concentracao Q Vin  Tam  Tea  Taet
movel  /Propor¢io (mL/min) (uL) (°C) (°C) (°O)

1 Hﬁ;“é‘;’;{ H,0 100% 0,5 20 15 65 35

2 Hﬁ;“é‘;’;{ H,0 100% 0,5 20 15 20 35

3 e WSO SmM 05 20 15 20 35

3.4 PREPARO E CARACTERIZACAO DOS AGENTES LIGANTES

As solugdes foram preparadas a partir da dissolu¢do do material em dgua destilada
a temperatura ambiente, sob forte agitacdo mecanica, até a completa solubilizacdo do produto.
O tempo de agitacio mecanica variou de acordo com a concentracdo final da solucdo. As
solucdes foram preparadas pelo menos um dia antes da utilizagdo e mantidas durante a noite a
temperatura ambiente para completa hidratacdo das moléculas do polimero. As concentragdes
utilizadas foram 0,7%, 5,6%, 12,8%, 20,0% e 24,9% (m/m) para as solu¢des de goma ardbica
e 1,9%, 6,0%, 12,0%, 18,0% e 22,1% (m/m) para as solucdes de inulina.

As solucdes de goma ardbica, previamente preparadas, foram armazenadas por, no

maximo, 4 dias sob refrigeracdo e as de inulina por, no maximo 4 dias, a temperatura ambiente.

3.4.1 Sdlidos totais
O teor de s6lidos totais foi determinado, em triplicata, por meio de secagem direta

em estufa a 105 °C, de acordo com metodologia da AOAC (1995).

3.4.2 Massa especifica

A massa especifica dos agentes ligantes foi obtida por picnometria liquida a
temperatura ambiente, conforme a norma analitica n® 011/IV do Instituto Adolfo Lutz (2008).
Foi utilizado picnometro de vidro de 25 mL previamente calibrado e os ensaios foram realizados

em triplicata.

3.4.3 Tensao superficial
A medida da tensao superficial dos agentes ligantes foi realizada em tensidmetro

automatico (KSB Instruments®, Du Noiiy — Sigma 701). Foi empregado o método de placa de
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Wilhelmy (Pallas e Pethica, 1983). A placa plana utilizada possui 19,6 mm de comprimento,
0,1 mm de espessura e € dotada de micro rugosidades. A tensdo superficial foi determinada a

partir da média aritmética de 20 medidas sucessivas para cada agente ligante.

3.4.4 Angulo de contato

As medidas dos angulos de contato foram realizadas utilizando um gonidometro
(Tantec Contact Angle Meter, USA). Uma gota da solugdo ligante foi depositada sobre a
superficie de uma lamina contendo o material s6lido (goma ardbica) e sua sombra projetada em

um plano graduado, por meio do qual mediu-se o angulo de contato.

3.4.5 Reologia

O comportamento reoldgico das solugdes de goma ardbica e das solugdes de inulina
foi determinado a temperatura de 25 °C. Foi utilizado um re6metro rotacional de deformacado
controlada (Thermo Scientific™, HAAKE MARS III) e o software Reowin Job para realizar os
testes reoldgicos. A temperatura foi mantida a 25 °C por um banho termostético. O sensor
utilizado foi do tipo com geometria cone-placa de aco inoxiddvel de 60 mm de didmetro (1°).

De acordo com os resultados obtidos, as curvas foram ajustadas a lei da poténcia,
modelo de Ostwald de Waele (Equacdo 3.2) ou ao modelo de Herschel-Bulkley que representa

um fluido que segue a lei da poténcia com tensao residual (Equagdo 3.3).
o=ky" 3.2

o=oay+ ky" 33
Em que, o ¢ a tensdo de cisalhamento (Pa), oo € a tensdo residual (Pa), k € o indice

de consisténcia (Pa.s”), y € a taxa de deformacdo (s") e n o indice de comportamento

(adimensional).

3.5 ESTUDO FLUIDODINAMICO

Os primeiros ensaios realizados com a goma ardbica no leito que foi utilizado para
a aglomeragdo, foram os ensaios fluidodinamicos a seco, ou seja, sem a aspersao de ligantes.
Esses ensaios foram realizados para a determinagdo da velocidade de minima fluidizacao (umf)
e, assim, a minima velocidade de processo (upr). Os ensaios consistiram na obtengdo de curvas

de queda de pressdao em funcdo da velocidade do ar, uma vez que na transicao do leito fixo para
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leito com movimentagdo de particulas (fluidizado) ocorre uma mudang¢a no comportamento da
queda de pressao.

A principio foi observado o comportamento das particulas para uma massa inicial
de 0,50 kg e 0,40 kg. Decidiu-se por trabalhar com 0,40 kg, pois a fluidiza¢do e a movimentagao
das particulas foi mais uniforme com esta massa. Essa quantidade de material preencheu apenas
a parte conica do leito, quando em leito fixo.

Para a construcdo da curva fluidodinamica, a principio foi observada a queda de
pressao em fungdo da velocidade do ar para o leito sem material (branco), isso para determinar
a queda de pressdo em decorréncia dos elementos do sistema. Os dados obtidos foram ajustados
em um polindmio (AP - u). Em seguida registrou-se a queda de pressdo em funcdo da velocidade
do ar para o leito com material. O polindmio, previamente ajustado, foi utilizado para o célculo
da queda de pressdo provocada pelos elementos do sistema (AP real do branco) para as
velocidades registradas com o sistema carregado. A queda de pressdo real para o sistema com
material foi calculada pela diferenca entre a queda pressao registrada no ensaio com o sistema
carregado e a queda pressao real do branco. Assim, os valores obtidos de queda de pressao real
no sistema em fun¢do da velocidade do ar, foram utilizados para a construcdo da curva

fluidodinamica.

3.6 ENSAIOS PRELIMINARES

Ensaios preliminares foram realizados para analisar a viabilidade do processo de
aglomeracdo de goma ardbica em leito fluidizado e o comportamento do sistema durante o
processo. No primeiro momento, observou-se a estabilidade do sistema, o rendimento do
processo e a umidade do produto em funcdo dos parametros experimentais. A observacdo do
comportamento do sistema de acordo com as condi¢des estabelecidas também foi necessaria
para escolha das melhores condicdes para realizacdo dos ensaios de validacdo das medidas de
tamanho realizadas pela sonda Parsum.

Durante os ensaios preliminares foram testadas condicdes extremas com altas
vazdes de aspersdo de dgua e baixas temperaturas do ar para estabelecer qual o limite poderia
ser utilizado. Nestes ensaios, alguns parametros foram mantidos fixos. A Tabela 3.4 apresenta

esses parametros e os seus respectivos valores.
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Tabela 3.4: Parametros mantidos fixos e seus respectivos valores para os ensaios preliminares

de aglomeracdo de goma ardbica.

Parametro Nivel

Massa inicial de material (kg) 0,40

Velocidade do ar (m/s) 0,26
Volume de ligante (mL) 60

A massa inicial de goma ardbica foi escolhida com base nos ensaios
fluidodinamicos iniciais e em trabalhos previamente realizados no mesmo equipamento como
o de Andreola (2017). A velocidade do ar de fluidizagdo, a pressdo e temperatura ambiente,
utilizada nos ensaios de aglomeragdo, velocidade de processo, foi determinada de acordo com
os ensaios fluidodinadmicos e correspondeu a 1,5 vezes a velocidade de minima fluidizacdo total
(umft). Para esse valor de velocidade a fluidiza¢do das particulas foi mantida apdés o inicio da
atomizacdo de ligante. O volume de ligante adicionado também foi em decorréncia da
observacao realizada em testes inicias de modo a evitar excessivo umedecimento das particulas
e consequente defluidizacdo do leito.

Os valores utilizados para temperatura do ar (Tar), vazdo de ligante (Qig), altura do
bico de atomizagdo (Hp) e pressao relativa de atomizacao (Pa) sdo apresentados na Tabela 3.5.
Os valores a serem testados incialmente foram definidos com base em trabalhos semelhantes

de aglomeragdo de pds alimenticios (Dacanal, 2009; Hirata, 2015 e Andreola, 2017)

Tabela 3.5: Condi¢des testadas nos ensaios preliminares de aglomeracao.

Ensaio Tar (°C) Qiig (ml/min) Hp» (m) Patz (bar)
1 55 4,0 0,30 1.4
2 55 32 0,30 1.4
3 60 2,8 0,35 1,4
4 60 2,0 0,35 1,4
5 65 2,0 0,35 1.4
6 65 2,0 0,35 0,5
7 75 2,0 0,35 0,5
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3.7 ENSAIOS DE AGLOMERACAO COM AGUA COMO LIGANTE

Os ensaios preliminares mostraram a viabilidade de aglomeracdo de goma ardbica
utilizando dgua como ligante. Entdo, apds definidos os melhores parametros de trabalho,
realizou-se um planejamento experimental do tipo delineamento composto central rotacional
(DCCR) 22 utilizando d4gua como ligante.

O planejamento teve o objetivo de analisar a influéncia da vazdo de ligante e da
temperatura do ar na cinética de aglomeracdo de goma ardbica com base em medidas in-line do
tamanho da particula por meio da sonda Parsum. E, também, foi fonte de informagdes para
realizar um estudo da influéncia das caracteristicas da solugdo ligante na cinética de
aglomeracdo de goma ardbica, uma vez que os proximos passos foram a aglomeracdo de goma
arabica utilizando solugdes da propria goma e solugdes de inulina como ligantes.

No planejamento foram mantidos fixos a massa inicial de matéria-prima, a
velocidade inicial do ar de fluidizacdo e o volume de ligante adicionado. Os seus valores sdao
mostrados na Tabela 3.6. Optou-se por aumentar o volume de ligante em relacao aos ensaios
preliminares, uma vez que a fluidizacdo com esse volume maior foi possivel e com a inteng¢ao
de obter um produto com maior tamanho. Em alguns dos ensaios desse planejamento foi
realizada secagem do material aglomerado, no préprio leito, com o objetivo de que a sua Xp..
final ficasse abaixo de 8,00%. A Tabela 3.7 apresenta os niveis de cada um dos parametros
operacionais estudados nesse planejamento DCCR 22. As varidveis resposta analisadas foram
o tamanho médio final das particulas (Dsov) € 0 rendimento do processo (1). A andlise dos
efeitos das varidveis independentes sobre as respostas foi realizada com auxilio do software

Statistica® 10.0, considerando nivel de confianca de 90,0%.

Tabela 3.6: ParAmetros mantidos fixos e seus respectivos valores no planejamento DCCR 2°

utilizando 4gua como ligante.

Parametro Nivel
Massa inicial de material (kg) 0,40
Velocidade do ar (m/s) 0,24

Volume de ligante (mL) 80
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Tabela 3.7: Pardmetros operacionais e seus niveis para o planejamento DCCR 22 de

aglomeracdo utilizando dgua como ligante.

Parametros Niveis
14 -1 0 +1 +1,4
Qiig (mL/min) 1,2 1,5 2,3 3,0 3.4
Tar (°C) 60,9 65 75 85 89,1

3.8 ENSAIOS DE AGLOMERACAO COM SOLUCOES DE GOMA
ARABICA E DE INULINA

Ensaios de aglomeragdo de goma ardbica em po6 utilizando solugdes com diferentes
concentracdes de goma ardbica e inulina foram realizados com os seguintes objetivos: analisar
a influéncia da vazao de ligante, da temperatura do ar e da concentracdo da solugdo ligante na
cinética de aglomeragdo e nas caracteristicas do produto final e analisar a viabilidade de
incorporag¢do de inulina a goma ardbica em po.

Os ensaios foram realizados de acordo com um delineamento composto central
rotacional (DCCR) 2* em que variaram a vazio de ligante (Qii), a temperatura do ar (Ta) € a
composi¢do da solugcdo ligante (Cig), conforme apresentado na Tabela 3.8. Os parametros
mantidos fixos foram os mesmos utilizados durante o processo de aglomeracdo com agua,
conforme Tabela 3.6, com excecao do volume de ligante que nestes ensaios foi igual a 100 mL.
As varidveis resposta analisadas, assim como na aglomeracao utilizando 4gua como ligante,
foram o tamanho médio final das particulas (Dsov) € 0 rendimento do processo (1)).

Assim como para o planejamento com 4agua, a andlise dos efeitos das varidveis
independentes sobre as respostas foi realizada com auxilio do software Statistica® 10.0,

considerando nivel de confianca de 90,0%.
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Tabela 3.8: Varidveis operacionais e niveis do DCCR 23 utilizando solucdes de goma ardbica e

de inulina como ligantes.

Solucao

. Parametros Niveis
ligante
-1,68 -1 0 +1 +1,68
Qiig (mL/min) 1,0 1,5 2.3 3,0 3,6
Goma Tar (°C) 58 65 75 85 92
arabica
Ciig (%) 0,7 5.6 12,8 20,0 249
Qiig (mL/min) 1,0 1,5 23 3,0 3,6
Inulina Tar (°C) 58 65 75 85 92
Ciig (%) 1,9 6,0 12,0 18,0 22.1

3.9 RENDIMENTO DO PROCESSO

A influéncia dos pardmetros operacionais no rendimento do processo (1) também
foi analisada. O rendimento foi definido como sendo a razdo entre a massa de material
aglomerado (mr) e a massa inicial de material adicionado ao leito (m;), incluindo a massa de
ligante. A massa de material aglomerado foi determinada de acordo com a massa remanescente
no leito ao final dos ensaios, descontando-se a massa de torroes formados (Mwrrses). Foram
considerados torrdes os aglomerados maiores que 850 um. Além da formacgdo de torrdes, o
arraste de material para o ciclone e incrustacdes na parede do leito também ocasionaram perdas.
Desta forma, a mr € representada pela diferenga entre a m; e as massas de torrdes (Morrses), de
material arrastado para o ciclone (maraste) € de material perdido por das incrustagdes na parede

do leito (minc). O rendimento do processo foi, entdo, determinado de acordo com a Equacao 3.4.

n= me m; — (melut + Mype + mtorrﬁes)
m; m; 34
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos ensaios
experimentais realizados. Os primeiros resultados apresentados sdo os de caracterizagdo tanto
da matéria-prima como dos agentes ligantes. Em seguida sdo apresentados os resultados dos
ensaios fluidodinamicos, ensaios preliminares e ensaios de validacdo das medi¢des da sonda
Parsum. Por fim, sdo apresentados os resultados dos ensaios de aglomeragdo com os dois tipos
de ligantes. A caracteriza¢do dos produtos aglomerados é feita ao final da apresentacdo dos

resultados obtidos em cada um dos planejamentos experimentais de aglomeracgao.

4.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DA MATERIA-PRIMA

A goma ardbica em po, utilizada como matéria-prima, apresentou umidade igual a
8,52 + 0,05% (b.u.) para as condi¢des de operacdo do analisador de umidade escolhidas, ou
seja, critério de desconexdo 2 e temperatura igual a 120 °C.

O diametro médio e a distribuicdo do tamanho das particulas da matéria-prima,
determinados em duplicata por difragcdo a laser a seco, no equipamento Mastersizer (Malvern
Instruments, MAZ3000) sdo apresentados na Figura 4.1. As particulas apresentaram ampla
distribuicdo de tamanho monomodal com tamanhos que variam de, aproximadamente, 5 um a
400 pm. Os diametros caracteristicos foram D1g igual a 21,9 £ 0,2 (um), Dsp igual a 65,2 + 1,0
(um) e Doo 1gual a 143,6 + 2,0 (um), o que caracteriza o material como pé muito fino.

A densidade absoluta da goma arabica em p6 determinada foi 1,3878 + 0,0015
(g/cm?) e a densidade bulk foi 0,4260 + 0,0098 (g/cm®). Sendo assim, o comportamento
fluidodinamico da goma ardbica € teoricamente classificado como grupo A de Geldart. Esse
grupo de particulas expande-se com velocidades pouco acima da velocidade de minima
fluidizacdo e, com o aumento da velocidade, apresentam fluidizagdo borbulhante (Kunii e

Levenspiel, 1991).
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Figura 4.1: Curvas das distribuicdes de frequéncia e cumulativa (base volumétrica) obtidas por

difracdo a laser para a matéria-prima.

4.2 CARACTERIZACAO DOS AGENTES LIGANTES

Os agentes ligantes foram caracterizados conforme descrito no item 3.4. A Tabela
4.1 apresenta o teor de sOlidos totais e a massa especifica para as solucdes de diferentes
concentracdes de goma ardbica e inulina.

O teor de s6lidos aumentou com o aumento da concentracao tanto para as solugcoes
de goma ardbica como para as solucdes de inulina. As solu¢des de goma ardbica apresentaram
maior diferenca entre a concentracao e o teor de solidos do que as solugdes de inulina, o que
pode ser atribuido a maior umidade da goma ardbica em p6. A massa especifica das solucdes
ligantes também variou com a varia¢io da concentracdo. Solu¢cdes com maiores concentragdes
apresentaram maiores valores de massa especifica. Hirata (2015) estudou solugdes de goma
arabica nas concentracgdes de 5,0%, 10,0%, 15,0%, 20,0% e 25,0% (m/m) e observou o0 mesmo

comportamento para a massa especifica.



Tabela 4.1: Caracteristicas fisico-quimicas dos agentes ligantes.
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Ligante  Concentracio (% (m/m)) Soélidos totais (%) Massa especifica (g/cm?)

0,7 0,64 £ 0,02 1,0021 £ 0,0057

GA 5,6 5,17 £0,01 1,0183 + 0,0001
12,8 11,76 £ 0,01 1,0484 £ 0,0006

20,0 18,24 + 0,02 1,0781 £ 0,0005

249 22,66 £ 0,01 1,1001 £ 0,0004

1,9 1,83 £ 0,01 1,0031 £ 0,0001

6,0 5,83 +0,03 1,0189 + 0,0002

IN 12,0 11,52 £ 0,01 1,0418 £ 0,0001
18,0 17,23 £ 0,02 1,0659 £ 0,0001

22,1 21,15 £0,02 1,0831 £ 0,0001

GA: Goma arabica; IN: Inulina.

A tensdo superficial em funcdo da concentracdo das solugdes de goma ardbica e

inulina € mostrada na Tabela 4.2. O comportamento observado para os dois tipos de solugdo foi

distinto. A tensdo superficial para as solu¢des de goma ardbica diminuiu com o aumento da

concentracdo. Para as solucdes de inulina, inicialmente, com o aumento da concentragcdo entre

1,9% e 12,0%, também ocorreu diminui¢do da tensdo superficial. Entretanto, quando a

concentracdo aumentou de 12,0% para 18,0% a tensdo superficial aumentou e de 18,0% para

20,0% manteve-se praticamente constante e as suas médias ndo apresentaram diferenca

significativa com intervalo de confianca de 95,0%, pelo teste de Tukey.

Tabela 4.2: Tensdo superficial para as solu¢cdes de goma ardbica e inulina em diferentes

concentragoes.
Goma arabica Inulina
Concentracao% (m/m) vy (mN/m) Concentracio% (m/m) vy (mN/m)
0,7 55,56 +0,98° 1,9 65,90 +0,13*
5,6 53,40 +0,58° 6,0 64,38 +0,29°
12,8 48,95 £ 0,59¢ 12,0 59,79 +0,42¢
20,0 47,78 + 0,66¢ 18,0 62,65 + 0,134
24,9 44,54 £0,31¢ 22,1 62,35 +0,59¢
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Os resultados para tensdo superficial de solucdes de goma ardbica foram
ligeiramente superiores aqueles encontrados por Hirata (2015), o que pode estar relacionado
com a variabilidade de caracteristicas da goma ardbica de acordo com a regido e época.

O angulo de contato entre a goma ardbica em p6 e as solugdes ligantes foi medido
para determinar a molhabilidade do material a ser aglomerado pelas solucdes ligantes. Durante
os ensaios para determinagdo do angulo de contato entre as solucdes e a goma ardbica em po, a
gota foi rapidamente absorvida pelo material impossibilitando a determina¢do do angulo de
contato a olho nu. Assim, repetiu-se os ensaios tomando as imagens com o auxilio de uma
camera digital. Os videos foram analisados com o auxilio do software Windows Movie Maker
(v 5.1, Microsoft) sendo possivel medir o angulo de contato no momento em que a gota tocou
o material.

Os valores de angulo de contato obtidos para as solugcdes em suas diferentes
concentracdes sao apresentados na Tabela 4.3. Os valores apresentados foram os medidos no
tempo O s, ou seja, assim que a gota entrou em contato com o material. As solu¢des de goma
arabica apresentaram angulo de contato crescente a medida que a concentracio aumentou.
Resultado semelhante foi observado por Hirata (2015) para o angulo de contato entre solucdes
de goma ardbica e pectina em pd. No entanto, a gota espalhou-se completamente em menos de
3 s para todas as concentragdes. As solugdes de inulina espalharam-se por completo ao tocar a
superficie de goma ardbica, resultados indicam molhabilidade completa do material pelas

solugdes (De Gennes, 1985 e Beatty e Smith, 2010).

Tabela 4.3: Angulo de contato (6) entre a superficie de goma arabica e as solugdes ligantes.

Goma arabica Inulina
Concentracao% (m/m) 0 Concentracio % (m/m) 0"
0,7 0 1,9 0
5,6 23+2 6,0 0
12,8 46 + 4 12,0 0
20,0 57+£2 18,0 0
24.9 75+4 22,1 0

O comportamento reoldgico para as diferentes concentracdes de solugdes de goma
ardbica € apresentado na Figura 4.2. A viscosidade aparente das solucdes aumentou com o

aumento da concentragdo, mas esse aumento nao ocorreu de maneira linear e sim exponencial,
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sendo mais pronunciado a partir da concentragdo igual a 12,8% (mm). Pela andlise do
comportamento da viscosidade aparente em fun¢do da taxa de deformacao as solucdes de goma
ardbica, a partir da concentracdo 5,6 %, apresentaram comportamento de fluido pseudoplético
para baixas taxas de deformacao, ou seja, redugdo da viscosidade aparente em fun¢do da taxa
de deformacdo. Contudo, a medida que a taxa de deformagdo aumentou, a viscosidade aparente,
para todas as concentra¢des, manteve-se constante. O mesmo comportamento foi observado por

estudos anteriores (Mothe e Rao, 1999; Li et al., 2009 e Hirata, 2015).
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Figura 4.2: Viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacéo para as solucdes de goma

ardbica a temperatura de 25°C.

O modelo que melhor se ajustou aos dados experimentais para as solucdes de goma
ardbica foi o modelo de Herschel-Bulkley e os seus parametros tensdo residual (op), indice de
comportamento (n) e indice de consisténcia (k) sdo apresentados na Tabela 4.4. Esse modelo
descreve bem o comportamento de fluidos que apresentam tensio residual e para os quais a
viscosidade diminui com o aumento da taxa de deformagao, fluidos pseudoplasticos (Sisko,
1958; Maegava, 1986). O indice de consisténcia apresentou expressivo aumento com o aumento
da concentracdo da solucdo indicando que solucdes mais concentradas apresentam maior
resisténcia ao escoamento. Na Tabela 4.4. também € apresentada a viscosidade aparente em
func¢do da concentracio, que foi calculada como a média dos valores obtidos a partir da taxa de

deformacio igual a 100 s™!, ponto a partir do qual ela apresentou-se praticamente constante.
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Tabela 4.4: Parametros do modelo de Herschel-Bulkley e viscosidade aparente em fungdo da

concentracdo de goma ardbica.

Concentracao (%) o0 (mPa) k (mPa.s") n r’ 5 (mPa.s)

0,7 24+0,6 1,0 +£0,0! 1,02 £ 0,01 1,000 1,1 +0,0?

5,6 23,3+4.8 1,3+0,2 1,04 £0,03 0,998 29+0,1

12,8 31,5+5,2 9,1+£0,5 1,02 £ 0,01 1,000 10,4 +0,0

20,0 61,6123 39,6 £ 1,1 0,95 + 0,00 1,000 31,2+04

249 252+73 68,0 £0,5 0,98 £ 0,00 1,000  65,0+0,2
*#10,04; 20,01

Vale ressaltar que as solucdes de goma ardbica foram utilizadas a temperatura
ambiente e a temperatura no interior do leito variou de acordo com as condi¢cdes experimentais.
De todo modo, estudos relatam que a viscosidade de solu¢des de goma ardbica sofre uma
pequena redugdo com o aumento da temperatura, mas esse comportamento € independente da
concentracao utilizada (Gomez-Diaz et al., 2008).

O comportamento reolégico para as diferentes concentragdes de solugdes de inulina
¢ apresentado na Figura 4.3. Diferentemente do que foi observado para as solugdes de goma
arabica, apesar de haver um aumento na viscosidade aparente com o aumento da concentragao,
essa variagcdo foi muito pequena. Além disso, assim como observado para as solu¢des de goma
ardbica, para baixas taxas de deformacdo, as solucdes apresentaram comportamento
pseudopléstico. Todavia, esse desvio do comportamento newtoniano foi menor do aquele
apresentado pelas solugdes de goma ardbica e muito similar para as diferentes concentragdes
de solugdes de inulina.

O modelo que melhor se ajustou aos dados experimentais para as solugdes de
inulina foi o de Ostwald de Waele, que descreve muito bem os fluidos pseudoplésticos. Os
parametros indice de comportamento (n) e indice de consisténcia (k) foram calculados e sdao
apresentados na Tabela 4.5. O indice de consisténcia (k) indica que com o aumento da
concentracdo ocorre um aumento da viscosidade do fluido, mas em menor propor¢ao do que
aquele observado para as solu¢des de goma ardbica (Tabela 4.4). Leite (2001) também observou
comportamento ndo newtoniano pseudopléstico para solu¢des de inulina extraida de chicéria.

Na Tabela 4.5 também € apresentada a viscosidade aparente em funcdo da concentracdo, que
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foi calculada como a média dos valores da taxa de deformagio acima de 8,80 s™!, ponto a partir

do qual a ela apresentou-se praticamente constante.
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Figura 4.3: Viscosidade aparente em fun¢do da taxa de deformacdo para as solugdes de inulina
a temperatura de 25°C.

Assim como as solugdes de goma arébica, as solugdes de inulina foram utilizadas a
temperatura ambiente e foram sujeitas a diferentes temperaturas no interior do leito de acordo
com as condicdes experimentais. Alguns estudos relatam que a viscosidade das solucdes de
inulina aumenta quando a temperatura é aumentada entre 25 e 53°C e a partir de 53°C a
viscosidade diminuiu com o aumento da temperatura (Leite, 2001 e Toneli, 2006). No entanto,
nesses estudos ndo foi mostrada interdependéncia entre o efeito da variagdo da temperatura e

da variac@o da concentracgao.

Tabela 4.5: Parametros do modelo de Ostwald de Waele e viscosidade aparente em fun¢do da

concentracdo de inulina.

Concentracao (%) k (mPa.s") n r’ n (mPa.s)
1.9 0,8+0,2 1,03 £ 0,01 0,998 1,3+0,2

6,0 0,9 +0,1 1,02 £ 0,01 0,999 1,3+0,0!

12,0 1,9+0,3 0,98 £ 0,01 1,000 1,6 +0,0?

18,0 4,0+0,3 0,95 £0,03 1,000 2,9+0,3

22,1 32+04 0,98 £ 0,01 1,000 2,9+0,1

#10,04; 20,02
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4.3 COMPORTAMENTO FLUIDODINAMICO

O estudo fluidodinadmico foi realizado com o objetivo de determinar a velocidade
de processo para a aglomeragdo de goma ardbica em pé. A velocidade de processo determinada
visa garantir a movimentacdo adequada das particulas durante a aglomera¢do, quando ocorre
umedecimento e alteracdo no tamanho e na distribui¢do de tamanho das particulas. A curva
fluidodinamica, que apresenta a queda de pressio em funcdo das velocidades crescente e
decrescente, para 0,40 kg de goma ardbica em pé a temperatura ambiente € mostrada na Figura
4.4. A curva fluidodinadmica obtida é semelhante as curvas apresentadas por Peng e Fan (1997)
e Sau et al. (2007).

A curva apresentada na Figura 4.4 também se assemelha a curva caracteristica de
jorro rapido. Porém, pela observacgdo visual, constatou-se a formag¢do de bolhas e a auséncia de
movimento ciclico bem definido, além disso, ndo se verificou jorro (jato central), o que afasta
o comportamento estudado de um leito de jorro rapido tipico, conforme Markowski e Kaminski
(1983), e o aproxima do comportamento apresentado em leitos fluidizados conicos de acordo
com Schaafsma et al. (2006). Diante desse comportamento fluidodindmico buscou-se

determinar a velocidade de minima fluidizagao total.
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Figura 4.4: Curva fluidodindmica para 0,40 kg de goma arabica em po.

A velocidade de minima fluidizagdo para leito cilindrico e particulas com
distribuicao de tamanho uniforme é classicamente determinada pela intersecdo entre as linhas

extrapoladas correspondentes a queda de pressao no leito fixo e a queda de pressdao no leito
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fluidizado para a velocidade decrescente. Todavia, optou-se por ndo utilizar essa técnica para
determinar a umf para a goma ardbica em po, visto que a queda de pressdo em funcdo da
velocidade decrescente do ar para o leito fixo ndo apresentou comportamento linear, o que pode
estar relacionado a ampla distribuicao de tamanho de particulas e a presenca de particulas muito
pequenas. Comportamento semelhante e mais acentuado foi observado por Andreola (2017)
para o comportamento fluidodinadmico de proteina de arroz.

Durante os ensaios fluidodindmicos ocorreu arraste de aproximadamente 7,0% do
material, apesar dos ensaios terem sido realizados de modo que a velocidade méxima utilizada
minimizasse a perda de material por arraste. Em decorréncia disso, a distribuicdo de tamanho
de particulas foi alterada da situacdo de velocidade do ar crescente para velocidade do ar
decrescente. Portanto, a curva para velocidade do ar crescente foi tomada como mais
representativa da matéria-prima a ser utilizada nos ensaios de aglomeracdo. Isto é, as
velocidades caracteristicas para o estudo em questdo foram determinadas com base nos dados
apresentados na Figura 4.4 e em observacdes visuais, para o sistema em velocidade crescente.

Foram observados e identificados na Figura 4.4 trés regimes de fluidizacdo
distintos. Para valores de velocidade superficial do ar baixos, até aproximadamente 0,04 m/s,
observou-se o regime I, leito fixo, em que a altura do leito se manteve constante (Hest = 0,095
m) e a queda de pressdo aumentou linearmente com o aumento da velocidade do ar até atingir
0 APmax. A partir da velocidade do ar em torno de 0,04 m/s, com um pequeno aumento da
velocidade do ar, a movimentagdo parcial das particulas e a elevacdo da altura do material na
regido central foram percebidas imediatamente, ou seja, foi observada a fluidizacdo parcial do
leito, regime II. Essa velocidade foi, entdo, definida como a velocidade de minima fluidizacdo
parcial (umfp). Entretanto, as particulas proximas a parede do leito comegaram a movimentar-se
somente apds alguns sucessivos aumentos da velocidade do ar, quando essa atingiu
aproximadamente 0,16 m/s. Com o aumento da velocidade do ar acima de 0,16 m/s, foi
observado o surgimento de bolhas e auséncia de distingdo entre os movimentos ascendentes e
descendentes sendo o leito considerado em fluidizacao total, regime III. A velocidade de 0,16
m/s foi tomada como sendo a velocidade de minima fluidizag@o total (umft). Nesse regime a

queda de pressdo manteve-se praticamente constante com o aumento da velocidade do ar.
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Com a determinacao da umf foi estabelecida velocidade de processo igual a 0,24
m/s, ou seja, 1,5 umf, de modo a garantir uma movimentagdo completa das particulas durante

todo processo de aglomeracao.

4.4 ENSAIOS PRELIMINARES

Os ensaios preliminares foram realizados conforme descrito no item 3.6 e na Tabela
3.4. Durante os ensaios de 1, 2, 3 e 4 houve o excessivo umedecimento do material e a formacao
de um grande aglomerado de goma, sendo necessdrio interromper o processo em poucos
minutos. Nas condi¢des do ensaio 5 foi possivel a conclusdo do ensaio, mas o rendimento do
processo foi muito baixo, 38,5%. O ensaio 6 também foi concluido e apresentou bom
rendimento, 75,5%, mas julgou-se que a qualidade da movimentacdo do material no leito,
analisada visualmente, deveria ser melhor. O ensaio 7 foi realizado em busca de uma melhor
qualidade de fluidizagdo, o que de fato foi observada. Esse ensaio foi realizado em duplicata
conseguindo-se bom rendimento de processo, 70,0% e 73,0%.

As condigdes do ensaio preliminar 7 foram utilizadas para calibracdo das medidas
tomadas por VFE. Esses ensaios preliminares também serviram de base para determinacao do
limite minimo de temperatura e limite maximo de vazdo de ligante que foram utilizados nos

planejamentos subsequentes para o estudo da aglomeracao de goma ardbica.

4.5 ANALISE DAS MEDIDAS TOMADAS PELA SONDA PARSUM

4.5.1 Comparacio entre o método off-line e o método in-line de determinacao
de tamanho via seca

Com o objetivo de validar as medidas da sonda Parsum para a matéria-prima foram
realizados ensaios de fluidizacdo a seco em que a sonda foi utilizada para determinacdo do
tamanho de particula. Nesses ensaios, procedeu-se a fluidiza¢do da matéria-prima sem aspersao
de ligantes. Cinco tamanhos de ring buffer, foram testados com base em trabalhos anteriores
(Silva, 2015 e Andreola, 2017). Os tamanhos testados foram 500, 2500, 5000, 10000 e 15000
particulas. Os experimentos tiveram duracdo suficiente para realizacdo de 150 medidas. No
entanto, as ultimas 50 medidas foram desconsideradas, para a determinagao dos valores médios,

em func¢do do arraste de material para o ciclone durante os ensaios. Os resultados obtidos pela
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sonda foram comparados aqueles obtidos por difracdo a laser por meio do equipamento
Mastersizer (Malvern Instruments, MAZ3000).

Os resultados para os tamanhos caracteristicos em relagao ao volume, Dio, Dso €
Doo, obtidos por difracdo a laser e pela sonda para os diferentes valores de ring buffer, sao
apresentados na Tabela 4.6. De acordo com os dados apresentados, € possivel perceber uma
importante divergéncia entre os valores obtidos por difracdo a laser e aqueles obtidos por
velocimetria de filtro espacial. Os tamanhos caracteristicos determinados por VFE foram
maiores que os determinados por difracdo a laser. Essa diferenca pode ser atribuida ao fato de
o material ser muito fino e ter tamanho médio muito préximo ao minimo tamanho que pode ser
medido pela sonda, ou seja, 50 um.

Com base nos dados apresentados na Tabela 4.6 € possivel observar que, de maneira
geral, a medida que o numero de particulas do ring buffer aumentou, os valores medidos para
os tamanhos caracteristicos diminuiram, mas, ainda sim, foram maiores que os medidos por
difracdo a laser. Essa diminuicdo do valor de Dsoy também foi observada por (Folttmann et al.,
2014) para o crescimento por recobrimento de pellets de celulose microcristalina com

hidroclorotiazida e de pellets de teofilina em leito fluidizado Wurster.

Tabela 4.6: Tamanhos Diov, Dsov € Doov para a matéria-prima determinados por difracdo a laser

a seco e por velocimetria de filtro espacial para diferentes ring buffer.

D1o (um) Dso (um) Dyo (um)
Mastersizer 21,9 +0,2° 652 + 1,0 143,6 + 2,07
RB 500 72,4 £33 134,9 + 12,6°¢ 228,6 +37,0°
RB 2500 72,3 +2,5° 135,8 + 6,4° 236,9 + 19,8
RB 5000 72,8 +2,8 140,0 + 7,2¢ 232,6 + 12,7°¢
RB 10000 72,5 + 4,8 133,0 +7,2° 218,6 + 16,3¢
RB 15000 69,3 +3,6° 125,1 + 8,1¢ 214,1 + 14,74

Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa (p < 0,05).

Dessa maneira, os tamanhos caracteristicos para a matéria-prima considerados
neste estudo sdo os determinados por difracdo a laser. Entretanto, apesar de os valores medidos
pela sonda Parsum terem divergido dos determinados por difracdo a laser, para a goma ardbica
antes do processo de aglomeragdo, foi realizada a comparacao entre as duas técnicas durante o

processo de aglomeragdo. Esses ensaios foram realizados para verificar se, 2 medida que a
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particula aumenta com a aglomeragdo, ocorre correspondéncia entres os valores medidos. Os

resultados referentes a esta comparagao sio apresentados no proximo item.

4.5.2 Comparacao entre o método off-line e o método in-line de determinacao
de tamanho durante o processo de aglomeracao

A validacdo das medidas de tamanho realizadas pela sonda Parsum, durante o
processo de aglomeracio, foi feita pela comparagdo entre os resultados apresentados por ela e
aqueles obtidos por difracdo a laser, por meio do equipamento Mastersizer (Malvern
Instruments, MAZ3000), em alguns pontos do processo. Os parametros de medi¢cdo (ring
buffer) utilizados foram os mesmos dos ensaios via seca e basearam-se em estudos anteriores
que usaram os mesmos equipamentos (Silva, 2015 e Andreola, 2017). Os valores de ring buffer
foram 500, 2500, 5000, 10000 e 15000 particulas.

Os ensaios para validacdo das medidas a imido foram realizados nas mesmas
condi¢des do ensaio preliminar 7 e dgua foi utilizada como ligante. Ao final da aspersdo do
volume pré-determinado de ligante, 60 mL, o material foi submetido a 5 minutos de secagem,
ou seja, fluidizacdo sem aspersdo de ligante. Nesses ensaios a sonda foi utilizada para
determina¢do do tamanho da particula e aproximadamente 2 g de material foram retirados em
3 pontos do processo e analisados por difracdo a laser. O primeiro ponto de retirada de material
foi ap6s 15 minutos do inicio da aspersdo de ligante; o segundo ponto foi apdés 30 minutos o
inicio da aspersao de ligante e o terceiro ponto foi apds os 5 minutos de secagem, ou seja, ao
final do processo.

A comparagdo entre os valores medidos pela sonda Parsum para cada um dos ring
buffer utilizados e aqueles obtidos por difracdo a laser no equipamento Matersizer (MS) podem
ser observados na Tabela 4.7. Os valores apresentados para a sonda representam a média dos
valores obtidos nos 5 loops anteriores a coleta de material. Os resultados medidos pela sonda
apresentaram boa concordincia com aqueles obtidos por difracdo a laser. Assim como
observado por Andreola (2017), de maneira geral, para os ensaios a imido, nao foi observado
nenhuma relacio entre os tamanhos do ring buffer e as informagdes de tamanho de particula.
As medidas da sonda tomadas com os ring buffer de 500 e 2500 foram os que apresentaram

maiores desvios.
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Os valores medidos pela sonda Parsum para o Dsov apresentaram maior desvio, 40,6
um, para o ring buffer de 500 particulas no primeiro ponto de coleta. O menor desvio, 0,5 um,
foi observado para o ring buffer de 15000 no segundo ponto de coleta. De maneira geral, a
maior diferenca entre os resultados apresentados pelas duas técnicas foi para o Doy, mas,
mesmo para esse tamanho caracteristico, a maior diferenca entre as duas técnicas apresentada
pelo ring buffer de 5000 particulas nao foi expressiva, ou seja, 24,8 um, cerca de 6,4% do valor
obtido. (Silva, 2015 e Andreola, 2017) também observaram maior diferenca no valor de Dooy
para a comparacdo dessas duas técnicas. Vale lembrar que nao € esperado que os valores
medidos pelas duas técnicas sejam iguais, uma vez que sao medidas fisicas diferentes (apenas
para uma esfera perfeita os valores seriam iguais).

Um fator importante na escolha do ring buffer € o tempo de repasse, ou seja, tempo
necessdrio para que o ring buffer seja completamente preenchido, o que determina o tempo para
iniciar as medi¢Oes. Menores valores de ring buffer apresentam menor atraso no célculo

estatistico das distribui¢cdes de tamanho e menor tempo de repasse, sendo mais vantajosos.
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Tabela 4.7: Tamanho de particula medido in-line em ensaios de aglomeracdo utilizando a sonda Parsum em diferentes ring buffer e comparagdao

com o método de difracdo a laser para diferentes pontos do processo.

P1 (15 minutos) P2 (30 minutos) P3 (35 minutos)
D10v (um) DSOv (um) D90v (um) DI10v (um) DSOv (um) D90v (um) D10v (um) DSOv (um) D90v (um)

MS 1 112,942,6° 258,5+6,2°  446,5+17,7° 140,4+43.4° 277,5+84"  431,1+15,1°¢  142,7+7,8° 289,3+18,08  465,0+32,1f
RB500  1222+7,0° 240,1+40,6° 425,0£116,0° 131,946,2% 256,1+16,8° 434,8+44,9%  140,7+6,3° 27224240 447,7+86,6°
MS 2 93,1+2,8¢  185,124,4%¢  299,8+4,0°° 112,3+4,6° 234,5+6,8*¢  396,3£12,4*  111,6%1,8° 208,2+3,4 335,5+6,6°
RB2500 110,7+3,3>¢ 211,0£7,2° 347,8429,7%° 128,3+2,1* 236,0+6,4%¢ 404,8423,8%>¢ 129,742,6* 240,6£9,4%¢ 397,6+25,9¢

MS 3 98,6+1,3*  206,4+2,9*°  3523+57° 118,643,3% 250,7+7,6°¢ 416,8+12,8*>< 118,0+1,6°¢ 224,6+8,3°¢ 363,3+18,0.p.c
RB5000 109,3+0,2%¢ 205,4+0,6*° 347,1x1,3*® 129,240,5% 248,9+2,6>¢ 425,6+7,5°¢  127,3+1,3* 235,3+4,0¢ 388,1+20,7*¢
MS 4 99,3+2,3*  202,247,0%%¢ 334,0+12,18° 112,4422% 224,7+4,9%¢ 359 14+59° 120,945,3¢  218,4+3,4*>  342149,1*°

RB10000 108,1£0,4° 199,9+1,5*>¢ 3252+1,6%° 127.2+1,3* 242,8+3,5*° 401,7+12,3*®  132,1+0,9° 253,1+2,8°  413,443,1%¢
MS 5 92,1+1,7¢  179,3+4,7¢9  291,848,9°  109,745,3° 215,7+11,3° 346,0£18,1°  113,9+2,2%¢ 214,7+4,4*> 343 3+55%
RB15000 103,0+4,9* 189,149,8*“¢ 308,8+14,8*" 127,5+0,2® 245,7+0,5*¢  396,4+3,4° 127,440,3* 239,0+0,8%%  384,0+4,3*¢

MS (1): material correspondente ao RB 500; MS (2): material correspondente ao RB 2500; MS (3):material correspondente ao RB 5000; MS (4) material
correspondente ao RB 1000 e MS (5): material correspondente ao RB 15000. Letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca significativa a 95,0% de confianga

pelo teste de Tukey.
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As distribui¢des de tamanho de particula para difracdo a laser e sonda Parsum
também foram comparadas e, para o ring buffer de 5000 particulas, sdao mostradas nas Figura
4.5, Figura 4.6 e Figura 4.7. Os gréficos apresentam a média de 10 medidas obtidas por difracdo
a laser e 5 medidas feitas por VFE em torno do ponto de coleta do material para anélise por
difracdo a laser.

As curvas de distribuicao de tamanho para as duas técnicas foram muito préximas
para o ring buffer de 5000, sendo assim, a distribui¢ao de tamanho obtida pela sonda Parsum
para esse ring buffer pode ser considerada representativa para as diferentes faixas de tamanho
nos trés pontos do processo. O Apéndice A apresenta uma comparacao entre as curvas de
distribuicao de tamanho para as duas técnicas para os outros valores de ring buffer analisados.

Os resultados apresentados para os ensaios a umido indicam confiabilidade no uso
da técnica de monitoramento in-/ine do tamanho das particulas por velocimentria de filtro
espacial para monitoramento do tamanho de particulas durante a aglomeragdo de goma ardbica.
Com base nos valores apresentados na Tabela 4.7, nas curvas de distribuicdo de tamanho para
as duas técnicas e no tempo de repasse de dados optou-se por utilizar o ring buffer de 5000
particulas para tomada do tamanho das particulas durante o processo de aglomeracdo de goma

arabica em po.
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Figura 4.5: Curvas de distribui¢do cumulativas para ring buffer de 5000 apds 15 minutos de

processo (P1).
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Figura 4.6: Curvas de distribuicdo cumulativas para ring buffer de 5000 apds 30 minutos de
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Figura 4.7: Curvas de distribui¢cdo cumulativas para ring buffer de 5000 ao final do processo

(P3).

4.6 AGLOMERACAO UTILIZANDO AGUA COMO LIGANTE
Os ensaios de aglomeracdo de goma ardbica com agua como ligante foram
realizados conforme descrito no item 3.7. As varidveis massa de matéria-prima e velocidade do

ar foram mantidas fixas (Tabela 3.4). Os valores de altura do bico de atomizacao (Hp) e pressao
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relativa de atomizagdo (Pa,) foram determinados de acordo com os ensaios preliminares sendo
0,35 m e 0,5 bar, respectivamente. A faixa de variacdo da Tar € Qiig também foi determinada
com base nos ensaios preliminares. O volume total de ligante inserido no leito foi de 80 mL,
deste modo o tempo do processo variou de acordo com a vazdo de ligante utilizada. As
condig¢des para cada ensaio e os resultados obtidos para o tamanho médio final (Dsoy) € para o
rendimento do processo (1)) sdo apresentadas na Tabela 4.8. O valor atribuido ao Dsoy final € a
média das dez dltimas medidas. A umidade do material momentos antes do final da aspersao
(Xb.u.ra%) € ao final do processo (Xp.u. %) e a fragao de torrdes (Fior %) também sdo apresentadas
nessa tabela. Esses ensaios foram utilizados como base para determinagdo do planejamento
experimental para estudo da aglomeracdo de goma ardbica com solugdes da prépria goma e

solucdes de inulina.

Tabela 4.8: Ensaios experimentais segundo o planejamento DCCR 22, para aglomeracdo

utilizando dgua como ligante.

Ensaio Qiig Tar Dsovra Dsov ] Xb.u. FA Xb.u. Fior
(mL/min) (°C) (um) (um) (%) (%) (%) (%)

1 1,5 (-1) 65,0 (-1) 288,66 279,027 579 8,25 651027 79

2 1,5 (-1) 85,0 (+1) - 251,7+1,2 48,1 - 523+0,18 7,8

3 3,0 (+1) 65,0 (-1) 333,82 302,1+£0,8 68,0 9,22 7,44+028 2.8

4 3,0 (+1) 85,0 (+1) 272,770 278,7+£6,5 664 8,00 525021 45

5 1,2 (-1,41) 75,0 (0) - 281,8+7,3 44,6 - 542+0,15 19,2
6
7
8
9

3,3(+1,41) 75,00 285,66 301,7+£3,9 66,3 824 695+0,16 53
23(0) 609 (-141) 290,44 287,7+4,1 653 871 7,64+x0,08 54

2,3(0) 89,1 (+1,41) - 2449 +38 559 - 436+0,20 6,3

2,3(0) 75,0 (0) 276,84 2745+3,9 64,0 8,12 642+0,52 64

10 2,3(0) 75,0 (0) 275,24  287,1+x6,9 65,6 801 6,225+0,32 53
11 2,3(0) 75,0 (0) 279,40 2852+9,1 572 7,88 5,57+0,17 54

Dsovea: Dsoy ao final da aspersao de ligante.

O tempo de ensaio variou de acordo com as condi¢des experimentais a depender da
umidade do material momentos antes de completar a aspersao dos 80 mL de ligante. O ensaio
3 foi o de maior tempo de secagem, 8 minutos, pois a umidade do material, momentos antes do

final da aspersdo, foi igual a 9,22%. Os demais ensaios foram submetidos a 4 minutos de
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secagem com excecao dos ensaios 2 e 5, que apresentaram baixo teor de umidade momentos
antes do final da aspersao do ligante, 5,53% e 5,80%, respectivamente. Os trés pontos centrais
também foram submetidos a 4 minutos de secagem.

O Dsoy aumentou para todos os ensaios realizados. O seu valor para a matéria-prima
foi igual a 65,2 £ 1,0 (um) e para a goma ardbica aglomerada variou entre 244,9 + 3.8 (um) e
302,1 £0,8 (um), para os ensaios 8 e 3, respectivamente (Tabela 4.8). Esses valores comprovam
que de fato houve aumento no tamanho das particulas durante o processo e que a d4gua pode ser
utilizada como ligante para aglomeracdo de goma ardbica. Estudos mostraram que para alguns
materiais a dgua pode ser utilizada como ligante, como € o caso de proteina de ervilha
(Nascimento, 2017) e acerola em p6 (Dacanal, 2009). Porém, para a aglomeracio de proteina
de arroz, a dgua ndo foi considerada um bom ligante, pois o processo apresentou baixo
rendimento e resultou em pequeno crescimento de particula (Andreola, 2017). A viabilidade de
aglomeracdo utilizando dgua como ligante esta relacionada a solubilidade do material em dgua.
Para materiais hidrossoliveis a aspersdo de dgua possibilita a formacdo de uma pelicula imida
e pegajosa e subsequente coalescéncia das particulas (Dacanal, 2009).

O rendimento do processo, apresentado na Tabela 4.8, variou entre 44,6% e 68,0%
e a maioria dos ensaios apresentou rendimento acima de 50,0%. Os fatores que ocasionaram
perdas foram o arraste de material para o ciclone e a formacao de torrdes, sendo que o arraste
de material foi o fator principal. Ele ocorreu principalmente no inicio do processo, visto que a
matéria-prima € um material muito fino. A formacao de torres representou perdas de material
menores que 10,0% para todos os ensaios com excegdo do ensaio 5, para o qual a perda por
formacdo de torrdes de 19,2%. A formacdo de torrdes, apesar de nio ser expressiva para a
maioria das condi¢des utilizadas influenciou o rendimento do processo como pode ser
observado pelos resultados dos ensaios 3 € 5. O ensaio 3 apresentou maior 1 € menor Fior, j4 0
ensaio 5 apresentou menor 1 € maior Fior.

Os ensaios podem ser considerados reprodutiveis de acordo com os dados
apresentados na Tabela 4.8 e com a Figura 4.8. Essa figura apresenta a cinética de crescimento
dos granulos e a umidade do material, momentos antes do final da aspersdo e ao final do
processo, para os trés ensaios realizados nas condi¢des do ponto central. Nos trés ensaios o

aumento do Dsoy em func@o do tempo foi muito similar, assim como a umidade do material.
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Figura 4.8: Cinética de crescimento do Dsoy € umidade do material para o ponto central (2,3

mL/min, 75 °C), para aglomera¢@o de goma ardbica com agua.

Os dados experimentais obtidos para as respostas Dsoy € m foram tratados
estatisticamente para obten¢cdo de modelos polinomiais que descrevessem o comportamento
dessas respostas em funcao das varidveis independentes, Qg € Tar. A significancia estatistica
desses modelos e a qualidade do ajuste foram determinadas pela anélise de varidncia (ANOVA)
a um nivel de confianga de 90,0% e pela realizacdo o teste F de Fischer. O ajuste dos dados
experimentais ao modelo foi avaliado por meio dos coeficientes de determinacdo (R?). A anilise
dos resultados obtidos e dos modelos propostos € apresentada para cada uma das respostas

separadamente.

4.6.1 Tamanho final da particula e cinética de crescimento do granulo

Os valores de Dsoy mostrados na Tabela 4.8 indicam que as varidveis independentes,
Qiig € Tar, exerceram influéncia sobre o tamanho final da particula. O aumento da Qg favoreceu
o aumento do Dsov, pois, quando a T, foi mantida constante para todas as comparac¢des, maior
Dsov foi observado quando maior Qg foi utilizada. O efeito inverso é observado para a
temperatura, ja que os ensaios com maior T, apresentaram menor valor de Dsov. Para ilustrar
essa observagdo temos que o maior Dsoy foi observado para o ensaio 3, que associou alta Qig
(+1 ou 3,0 mL/min) e baixa T (-1 ou 65 °C). O menor Dsoy foi observado para o ensaio 8 que
foi realizado mantendo-se a Qiig no nivel central (2,3 mL/min) e a temperatura no nivel extremo

superior (+1,4 ou 89 °C).
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Uma anélise estatistica da significancia dos efeitos das varidveis independentes na
resposta Dsoy foi feita por meio do diagrama de Pareto apresentado na Figura 4.9. Ele exibe os
efeitos para as duas varidveis independentes bem como para as interacdes entre elas a um
intervalo de confianga de 90,0%. Os efeitos estatisticamente significativos localizam-se a
direita do limiar de significancia (p < 0,1).

O diagrama de Pareto reflete o que foi observado sobre o efeito das varidveis
independentes no Dsov. A Tar apresentou efeito linear negativo e significativo e a Qjig apresentou

efeito linear positivo e significativo. Pode ser observado também que o efeito da Ta € mais

pronunciado.
2 -Tar (L) -5.7683
1 - Qlig (L) 4,058601
Tar (Q) -2.87646
Qlig (Q) 1,555012
Interacio le2 ,2903418
pzll

Efeitos padronizadoes
Figura 4.9: Diagrama de Pareto para os efeitos das variaveis Qg (1) € Tar (2) no Dsov para o

processo de aglomeracdo de goma ardbica com dgua.

Os dados mostrados na Tabela 4.8 e na Figura 4.9 foram analisados em conjunto
com as cinéticas de crescimento do granulo, construidas a partir dos dados coletados pela sonda
Parsum. A anélise dos efeitos dos pardmetros estatisticamente significativos € apresentada no
item 4.6.1. O modelo polinomial proposto para o Dsoy em funcio das varidveis independentes
codificadas € apresentado na Equacgdo 4.1. As superficies de respostas geradas a partir desse
modelo, também foram utilizadas para avaliacdo da influéncia das varidveis independentes no
tamanho das particulas. Isso pois, esse modelo foi estatisticamente significativo e preditivo.

A significancia estatistica do modelo foi determinada com base na ANOVA e
realizacdo do teste F de Fischer, uma vez que os residuos apresentaram distribui¢ao normal. Os

resultados obtidos foram Fcac para a regressdo igual a 17,74 > 3,45 que € o Fup, ou seja, o
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modelo € significativo, e Fcac para a falta de ajuste igual a 0,54 < 9,16 que € o Fub, 0 que indica
que o modelo é preditivo. O coeficiente de determinaciio (R?) foi igual a 94,7%. O intervalo de
confianca utilizada no teste F foi de 90,0%. Todavia é importante salientar que o modelo é

valido para os limites experimentais utilizados neste estudo.

Dso, = 282,25 +9,79Q;g — 4,46Qf, — 13,91T,, — 8,25T7 + 0,99Qy;4. Tyr 4.1

4.6.1.1 Efeito da temperatura do ar de fluidizacao

A influéncia da temperatura do ar de fluidizacdo na cinética de aglomeracdo e no
valor de Dsoy final € mostrada na Figura 4.10. A linha tracejada indica o fim da aspersdao de
ligante. A taxa de crescimento da particula foi maior para aqueles ensaios com menor Ta,
ensaios 1 e 7. O aumento da temperatura do ar também reduziu o tamanho final das particulas
quando foi utilizada 4gua como ligante para a polpa de acerola em pé (Dacanal, 2009) e para
proteina de ervilha (Nascimento, 2017). A goma ardbica € solivel em 4dgua e a aglomeragao
tendo dgua como ligante se deve ao umedecimento e pegajosidade das suas superficies em
contato com a dgua. O aumento da T. aumenta a taxa de evaporacdo do ligante e diminui o
tempo para que ocorram choques efetivos entre que as particulas imidas e com superficie
pegajosa (Jimenez et al., 2006) o que reduz a taxa de crescimento do granulo.

As cinéticas de crescimento do granulo para ensaios com Qg igual a 1,5 mL/min,
nos quais houve variacio da temperatura, sdo mostradas na Figura 4.10 (a). No ensaio 1, com
menor Tar, foi necessario um periodo de secagem para reduzir a umidade do material abaixo de
8,0%, no ensaio 2, com maior Tar, esse periodo ndo foi necessario. E possivel observar que para
o ensaio 1 houve uma pequena diminui¢do no Dsoy durante o periodo de secagem, o que pode
ser atribuido ao atrito/quebra dos granulos. Todavia, mesmo com essa redug@o no tamanho da
particula ao final do processo, o Dsoy final foi maior para o ensaio 1 do que para o ensaio 2,
uma vez que, durante a aspersdo de ligante, a menor T, proporcionou maior taxa de

crescimento.
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Figura 4.10: Cinética de crescimento do Dsoy durante aglomeracdo de goma ardbica em po

utilizando 4gua como ligante para os ensaios (a) ensaios 1 e 2 e (b) ensaios 7 e 8.

As cinéticas de crescimento do granulo para ensaios com Qg igual a 2,3 mL/min,
com varia¢do da temperatura sdo apresentadas na Figura 4.10 (b). Nessa comparacdo a taxa de
crescimento para o ensaio 7 (Tarigual a 61 °C) € maior, mas, a partir de 25 minutos de processo,
ocorre uma estabiliza¢do do valor de Dsov, de modo que ao final da aspersdo os valores de Dsoy
s30 muito proximos, 284,6 (um) para o ensaio 7 e 280,9 (um) para o ensaio 8. Entretanto,
durante o periodo de secagem, que foi necessdrio para as duas condi¢des, a estabilidade dos
granulos foi dependente da Ta utilizada. No ensaio 7, ndo ocorreu reducdo no Dsoy nesse
periodo, ou seja, ndo foi observado quebra de granulos e o valor do Dsoy final foi igual 287,7 +
4,1 (um). Para o ensaio 8 (T4 igual a 89 °C), no periodo de secagem, houve redugdo do valor
de Dsov, 0 que resultou em menor valor final para o Dsoy, 244,9 + 3,8 (um). Isso nos permite
afirmar que, além de proporcionar maior taxa de crescimento, temperaturas mais amenas
produziram granulos mais resistentes e estaveis. Segundo Tan et al. e (2006), quando ocorre a
formacdo das pontes sélidas de forma mais rdpida, nesse caso em razao da maior Ta, a ligacdo
entre as particulas é mais fraca produzindo granulos menos estdveis e mais propensos a quebra.

A superficie de resposta, que representa a influéncia das varidveis independentes
no Dsoy, foi construida a partir do modelo proposto pela Equacao 4.1 e € apresentada na Figura
4.11. E possivel observar o quanto a temperatura influencia o tamanho da particula e que, para
valores de temperatura acima do ponto central, pequenos valores de Dsoy sdo esperados

independente da vazio de ligante.
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M = 300
B <300
[ <280
B < 260
I < 240

Figura 4.11: Superficie de resposta para o Dsoy em funcdo da Qg € Tar para aglomeracdo de

goma ardbica utilizando 4gua como ligante.

4.6.1.2 Efeito da vazdo de ligante

A influéncia da vazdo de ligante, durante a aglomera¢cdo de goma ardbica em po
com 4gua como ligante, na cinética de aglomeragdo e no Dsoy final é mostrada na Figura 4.12.
A fim de realizar melhor comparacao entre os ensaios com diferentes Qiig, Optou-se por analisar
o efeito da Qg na cinética de crescimento e no valor de Dsoy final construindo-se gréificos que
representem a evolug¢do do Dsoy em funcio do tempo relativo de ensaio. Isso porque, como o
volume de ligante foi mantido fixo, ensaios com diferentes vazdes de ligante tiveram diferentes
tempos de aspersdo. O tempo relativo € igual a razao entre o tempo e o tempo total de aspersao
de ligante. Dessa forma, o volume de solucdo adicionado é o mesmo para o mesmo tempo
relativo. Os ensaios em que houve um periodo de secagem tiveram tempo relativo total maior

que um.

Os ensaios com maior Qig, mantendo-se a Ta constante, apresentaram maior
oscilag¢do no valor de Dsov a0 longo do processo, mas, apesar disso, a taxa de crescimento das
particulas e o Dsov final foram maiores para esses ensaios (Figura 4.12). O aumento da Quig
aumenta a umidade relativa no interior do leito. Quando essa umidade excede um valor critico
as forcas de adesdo entre as particulas sdo potencializadas, pois ocorre a saturacdo dos sues

poros e as camadas de ligante disponiveis na superficie dessas particulas aumentam a
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probabilidade de coalescéncia entre elas e subsequente consolidagcdo da estrutura dos granulos
(Liu et al., 2000; Iveson et al., 2001 e Hemati et al., 2003). Nesse caso, como a goma arabica é
hidrossolivel, a maior Qg torna a superficie das particulas mais pegajosa aumentando a taxa
de coalescéncia entre elas o que resulta em maior taxa de crescimento da particula. O maior

umedecimento das particulas é comprovado pela umidade do material (Tabela 4.8).
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Figura 4.12: Cinética de crescimento do Dsoyv durante aglomeracdao de goma ardbica em po
utilizando 4gua como ligante para (a) ensaios 2 e 4 e (b) ensaios 5 e 6.

E interessante observar também o efeito do maior umedecimento das particulas no
comportamento do Dsoy durante o periodo de secagem. Durante esse periodo, com excecao do
ensaio 3, em que o tempo de secagem foi maior, os ensaios com maior Qg ndo apresentaram
redu¢do no tamanho da particula. O Dsoy manteve-se praticamente constante ou apresentou um
leve aumento. Isso indica que a superficie das particulas ainda continha umidade suficiente para
formacao de pontes liquidas e coalescéncia mesmo sem a aspersao de ligante. Como descrito
anteriormente, este comportamento pode ser observado no digrama de Pareto (Figura 4.9).

A superficie de resposta para o valor de Dsoy esperado, de acordo com as varidveis
Qiig € Tar, segundo o modelo apresentado na Equagdo 4.1, também apresenta a tendéncia de
aumento do Dsoy 2 medida que a Qg aumenta (Figura 4.11). E possivel observar também que 2
medida que a Qg aumenta, o efeito da temperatura no Dsoy diminui, ou seja, em altas vazdes
de ligante ocorre o umedecimento mais intenso de maneira que a secagem do ligante, mais
intensa a temperatura mais alta, ndo prejudica tanto a formacdo de pontes liquidas e, por

conseguinte, a coalescéncia e consolidacdo dos granulos.
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4.6.2 Rendimento do processo

Com base nos dados apresentados na Tabela 4.8, é possivel observar a influéncia
das varidveis independentes no rendimento do processo (1). De maneira geral, quanto menor a
Qiig, menor foi o rendimento obtido. O menor rendimento (44,6%), por exemplo, foi observado
para o ensaio 5, em que a Qjie foi mantida em seu nivel extremo inferior (-1,41 ou 1,2 mL/min).
Para a condicdes intermedidrias, ponto central, foram observados valores intermedidrios de n e
o maior rendimento (68,0%) foi observado para o ensaio 3, em que foi utilizada alta Qjig (+1 ou
3,0 mL/min) e baixa Ta (-1 ou 65 °C). Esse comportamento estd relacionado a influéncia das
varidveis independentes no tamanho das particulas, pois o aumento da Qiig € a diminui¢do na
Tar aumentaram o Dsoy dessa maneira € esperado que aumentem também o 1. Isto porque o
arraste de material foi o principal fator de perda e, quanto maior o tamanho da particula, menor
a probabilidade de que ela seja arrastada pelo ar de fluidiza¢do. Além disso, como o volume de
ligante foi fixado, as condi¢des com maior Qiig tem menor tempo de processo de modo que as
particulas estdo sujeitas ao arraste por menor tempo.

A andlise estatistica da significancia dos efeitos das varidveis independentes na
resposta 1, por meio do grafico de Pareto a um intervalo de confianca de 90,0%, € apresentada
na Figura 4.13. Os efeitos estatisticamente significativos localizam-se a direita do limiar de
significancia (p < 0,1). A Qi foi a unica varidvel a apresentar efeito estatisticamente
significativo no rendimento do processo e, portanto, serd discutida separadamente. Apesar de
ndo apresentar efeito estatisticamente significativo a Ta apresentou efeito negativo no
rendimento do processo, ou seja, 0 seu aumento causa redu¢ao no .

Além dos resultados obtidos, a andlise do efeito da Qg Unico parametro
estatisticamente significativo, foi feita com base na superficie de resposta construida a partir do
modelo polinomial para varidveis codificadas proposto na Equacdo 4.2. Os residuos
apresentaram distribuicdo normal. Desse modo, o modelo foi testado estatisticamente por
ANOVA e pelo teste F de Fischer com intervalo de confianca de 90,0%. Esse modelo foi
estatisticamente significativo e preditivo, uma vez que o Feac para a regressao, 11,91, foi maior
que o Fup, 3,45, e que o seu Feac para a falta de ajuste, 0,16, foi menor do que o Fup, 9,16. O R?
foi igual a 92,3%. Todavia, é importante salientar que o modelo € valido apenas para os limites

experimentais utilizados neste estudo.
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1- Qlig (L) 4,72093
2-Tar(L) -1,97958
Qlig (Q) -1,54743
Interacio 1 e2 ,9324571
Tar (Q) -,160615
p=1

Efeitos padronizados
Figura 4.13: Diagrama de Pareto para os efeitos das varidveis Qiig (1) € Tar (2) no rendimento

do processo de aglomeragdo de goma ardbica em p6 utilizando 4gua como ligante.

D50, = 62,27 + 7,39Q,;4 — 2,88Q12ig — 3,107, — 0,30T2 + 2,07Quig. Tur 4.2

A fragdo de torrdes em relacao a quantidade de produto, apresentada na Figura 4.14,
ndo apresentou uma tendéncia de acordo com as condi¢des utilizadas. Contudo, pode ser
observado que houve uma relacdo entre a fracdo de torrdes formados e o rendimento do

processo, pois 0s ensaios com maior Fior foi também o que apresentaram menores rendimentos.

I Rendimento (%) [ Fracio de lorrdes %
80

754
70
65
50
553
50
45

Ensaios

Figura 4.14: Rendimento e fracdo de torrdes para os ensaios de aglomeragdo utilizando dgua

como ligante.
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4.6.2.1 Efeito da vazdo de ligante

O aumento do rendimento do processo quando a Qg € aumentada esta relacionado
a maior umidade no interior do leito. Em ensaios com vazdo de ligante mais alta, maior foi a
umidade do material e mais alta a taxa de crescimento dos granulos, quando comparadas
aquelas observadas nos ensaios com menor Qiiz. Esse comportamento foi discutido no item
4.6.1.2 e pode ser observado nas cinéticas de crescimento do granulo apresentadas na Figura
4.12. Para a condi¢do que apresenta maior taxa de crescimento, mais rapida € a reducio na
fracdo de particulas muito pequenas e como essas particulas sao mais suscetiveis ao arraste para
o ciclone menor parcela do material € arrastado. Como o arraste de material para o ciclone foi
o fator que mais contribuiu para a reduc@o no n, é coerente que o aumento na Qjig resulte em
maior 1.

A maior alteragdo na distribuicdo de particulas para maiores Qjg pode ser
visualizada na Figura 4.15. Nela € apresentada a distribui¢ao de tamanho para a matéria-prima,
para o ensaio 1 (Qug igual a 1,5 mL/min e T. igual a 65 °C) e para o ensaio 3 (Qiig igual a 3,0
mL/min e Ty igual a 65 °C), quando o tempo relativo € igual a 0,5, ou seja, quando a metade
do volume total de ligante j havia sido inserido no leito. E possivel observar que, inicialmente,
quase a totalidade das particulas tem tamanho menor que 250 um e que, quando maior Qg foi
utilizada, a reduc¢ao na fragao dessas particulas foi mais expressiva. O ensaio 1 apresenta pouco
menos que 70,0% de particulas menores que 250 pum, ja no ensaio 3 essas particulas foram
reduzidas a aproximadamente 50,0%.

A superficie de resposta, que representa a influéncia das varidveis independentes
no m, foi construida a partir do modelo proposto na Equagdo 4.2, uma vez que o modelo se
mostrou significativo e os residuos apresentaram distribuicdo normal, e € apresentada na Figura
4.16. Nessa superficie € possivel observar que quanto maior o nivel da Qig, maior € o
rendimento esperado. O efeito da Tar € pouco relevante e € mais expressivo quando menores
valores de Qg sdo utilizados. O que indica que ndo ocorre secagem excessiva dentro do leito

impedindo o crescimento das particulas a ndo ser para valores extremos e inferiores de Qiig.
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Figura 4.15: Distribui¢do de tamanho em termos de fragdo retida e curva cumulativa obtidas

pela sonda Parsum antes do inicio da aglomera¢do com dgua (a) e apds insercdao de metade do

ligante para o ensaio 1 (b) e para o ensaio 3 (c).
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Figura 4.16: Superficie de resposta para n em funcdo da Qiig € Tar para aglomeragdo de goma

arabica utilizando 4gua como ligante.
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4.6.3 Caracterizacido do produto aglomerado

4.6.3.1 Distribuicdo do tamanho das particulas

A sonda Parsum coleta informagdes sobre distribuicdo de tamanho das particulas e
dispde os dados de acordo com as peneiras da série Tyler. As fragdes retidas (% volume) sdao
mostradas em histogramas e € construida a curva de distribui¢do cumulativa. As medidas sdo
feitas e mostradas em tempo real e os dados sdo armazenados a cada 5,12 segundos. E possivel,
assim, visualizar as alteracOes na distribuicdo de tamanho de particula de acordo com as
condi¢des do processo e compard-las para os produtos aglomerados sob diferentes condi¢des
de maneira rdpida sem andlises adicionais.

As distribuicdes de tamanho para a matéria-prima e para o aglomerado que
apresentou maior Dsoy, ensaio 3, sdo apresentadas na Figura 4.17. A alteracdo na distribui¢do
de tamanho das particulas e a expressiva reducdo de particulas menores que 150 um comprova
a viabilidade de aglomeracdo de goma ardbica no sistema utilizado. Apds o processo de
aglomeracdo, o material € praticamente isento de particulas menores que 75 pm e passa a
apresentar particulas maiores que 250 um, que antes representavam uma fracdo muito pequena.
Essa alterac@o na distribui¢do do tamanho de particula contribui para que a sua molhabilidade

e a sua dispersdo sejam aprimoradas e para que ocorra menor formacdo de poeira durante o seu

manuseio.
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Figura 4.17: Distribuicdo de tamanho de particula para a goma ardbica (a) e para produto

aglomerado com dgua obtido no ensaio 3 (b).
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4.6.3.2 Propriedades de fluidez

Ap6s o processo de aglomeracdo, a propriedade de fluidez da goma ardbica
apresentou uma ligeira melhora, com reducio no valor do Icar, mas ndo houve mudanca no
nivel de fluidez para nenhuma das condic¢des utilizadas. Os resultados obtidos sao apresentados
na Tabela 4.9. Esses resultados indicam que o nivel de fluidez da goma ardbica em p6 pode ser
aprimorado, mas que as condi¢des utilizadas nesses ensaios preliminares ainda ndo sdo as mais

apropriadas.

Tabela 4.9: Icar € nivel de fluidez para a matéria-prima e para os produtos obtidos nas condi¢des

do planejamento experimental para aglomeragcdo de goma ardbica com dgua.

Ensaios Qi (mL/min) T, (°C) ps(g/em®)  pi(g/em®) Icar(%)  Nivel de fluidez
MP - - 043+001 059+£0,02 27, 7+1,3 Moderado
1 1,5 65 034 +0,00' 0,46 +0,000 262=+1,1 Moderado
2 1,5 85 0,35+0,01 0,46 +0,01 242 +14 Moderado
3 3,0 65 0,29 +£0,00> 0,39 +0,01 25,2 +3,0 Moderado
4 3,0 85 0,30 £0,01 0,38+0,00° 205+1,7 Moderado
5 1,2 75 0,37+0,01 0,49 +0,01 23,7+0,2 Moderado
6 33 75 0,27 +£0,00° 0,36 +0,01 23,8 +2,6 Moderado
7 2,3 61 0,29 +0,00* 0,39 + 0,01 24,6 +1,8 Moderado
8 2,3 90 0,35+0,01 0,45+0,01 239+1,0 Moderado
9 2,3 75 0,34+0,01 0,43+0,01 214+1,4 Moderado
10 2,3 75 0,30+£0,03 0,49 +£0,04 225+14 Moderado
11 2,3 75 0,33 +£0,01 0,43+0,0 225+14 Moderado

#10,003; 20,004; 30,004 *0,00; °0,003; °0,003.

4.7 AGLOMERACAO UTILIZANDO SOLUCOES DE GOMA

A andlise da aglomeracdo de goma ardbica utilizando solu¢des da prépria goma
como agente ligante foi feita com base em um planejamento experimental composto central
rotacional (DCCR). As variaveis Hp, Pa; € massa de matéria-prima foram mantidas fixas e os
seus valores foram os mesmos utilizados na aglomeracao utilizando d4gua como ligante. Nesse
planejamento, apenas o volume total de ligante adicionado foi modificado, pois, com a

experiéncia adquirida apds a realizagao da aglomeracdo de goma ardbica tendo dgua como
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ligante, percebeu-se a viabilidade de trabalhar com um volume de ligante total adicionado igual
a 100 mL.

As condigdes utilizadas para as varidveis independentes, Qiig € Tar, também foram
determinadas com base nos ensaios preliminares. A Cji; mdxima da solu¢cdo de goma ardbica a
ser utilizada foi determinada de acordo com testes de atomizagdo para solugdes de goma ardbica
com diferentes concentragdes, 20,0%, 22,5%, 25,0%, 27,5% e 30,0%. A concentracao de 25,0%
mostrou-se limite, visto que para valores superiores a formacdo do spray ndo foi homogénea
em decorréncia da viscosidade da solug¢do. Dessa forma, a maior concentragao utilizada nesse
estudo foi de 24,9% (m/m).

As condicdes para cada ensaio e os resultados obtidos para o tamanho médio final
das particulas (Dsov), para o rendimento do processo (1) e para a fragdo de torrdes (Fior) formada,
sdo apresentados na Tabela 4.10. O valor atribuido ao Dsoy € a média de dez medidas feitas a
partir da parada da atomizagdo de ligante. Em decorréncia dos resultados obtidos durante a
aglomeracdo utilizando dgua, ou seja, a ocorréncia de quebra dos granulos durante o periodo de
secagem, nesse planejamento foi estabelecido o valor de 10,0% como limite superior para o
teor de umidade do material. Assim, o limite de umidade estabelecido pelo fabricante da
matéria-prima € atendido e tem-se a possibilidade de obtencdo de granulos maiores. Desse
modo, ndo foi necessario aplicar um periodo exclusivamente de secagem para nenhuma das
condi¢cdes experimentais testadas.

O Dsov aumentou expressivamente para todos os ensaios realizados, uma vez que o
Dsov para a matéria-prima foi igual a 65,2 + 1,0 (um) e para a goma arabica aglomerada variou
entre 255,2 £ 54 (um) e 378,8 + 8,2 (um). Esses valores comprovam que de fato houve
aglomeracdo durante o processo e indicam maior eficiéncia das solu¢des de goma ardbica como
ligante quando comparadas a d4gua. A boa eficiéncia de solucdes de goma arabica como ligante
durante a aglomeragdo de materiais organicos também foi demonstrada em estudos recentes de
aglomeracdo de pectina (Hirata, 2015) e de proteina isolada de ervilha (Nascimento, 2017).

O 1, apresentado na Tabela 4.10, variou entre 16,3% e 71,5% e a maioria dos
ensaios apresentou rendimento acima de 50,0%. O arraste de material para o ciclone e a
formacdo de torrdoes foram os fatores que ocasionaram perdas no processo, tendo o primeiro
efeito mais acentuado. O arraste de material ocorreu principalmente no inicio do processo, visto

que a matéria-prima € um material muito fino. A formacgao de torrdes apresentou menor efeito
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na queda de rendimento do processo, pois a fracdo de torrdes em relacdo a quantidade de
produto obtido foi menor que 10,0% para todos os ensaios, com exce¢do do ensaio 14, em que
a perda de material por formagdo de torrdes foi igual a 14,5%. De todo modo, a formacgdo de
torrdes ndo foi determinante no rendimento, ja que o menor rendimento ndo foi observado para

esse ensaio e sim para o ensaio 3 que apresentou uma fragao de torrdes de apenas 1,8%.

Tabela 4.10: Planejamento DCCR 2%, Dsov, Xb.u. € N € para aglomeragdo utilizando solugdes de

goma ardbica.

Ensaios  Qiig (mL/min) Tar (°C) Ciig% Dsov (um)  Xpu. (%) m (%)
1 1,5 (-1) 65 (-1) 5,6 (-1) 316,8+3,0 6,1+x0,0' 52,0
2 1,5 (-1) 65 (-1) 20,0 (+1) 312,7+£39 5,6+£0,2 53,6
3 1,5 (-1) 85 (+1) 5,6 (-1) 3294+£53 3,0+£0,2 16,3
4 1,5 (-1) 85 (+1) 20,0 (+1) 310,1£114 33+£02 479
5 3,0 (+1) 65 (-1) 56(1) 306,3+10,1 8,6+0,1 69,1
6 3,0 (+1) 65 (-1) 20,0 (+1) 378, 8+£8,2 7,5+0,1 60,8
7 3,0 (+1) 85 (+1) 5,6 (-1) 293,3+£8,0 59+£0,2 542
8 3,0 (+1) 85 (+1) 20,0 (+1) 3393+56 54+02 572
9 1,0 (-1,68) 75 (0) 12,8 (0) 321,3+7,8 4,1+£0,1 41,7
10 3,6 (+1,68) 75 (0) 12,8 (0) 2929+43 76+0,1 71,5
11 2,3 (0) 58 (-1,68) 12,8(0) 3540+46 79+02 o6l
12 2,3 (0) 92 (+1,68) 12,8(0) 3189+43 43+0,1 538
13 2,3 (0) 75 (0) 0,7(-1,68) 2552+54 6,0+0,1 457
14 2,3 (0) 75 (0) 249 (+1,68) 320,2+8,1 6,0+£0,3 44,8
15 2,3 (0) 75 (0) 12,8(0) 350,8+6,0 6,5+0,1 583
16 2,3 (0) 75 (0) 12,8(0) 338,7+69 6,1+02 57,1
17 2,3 (0) 75 (0) 12,8 (0) 3394+47 6,0+0,1 57,2

#10,03

Os ensaios podem ser considerados reprodutiveis de acordo com os dados
apresentados na Tabela 4.10 e com a Figura 4.18. Essa figura apresenta a cinética de
crescimento dos granulos e evolucdo da umidade do material para os ensaios realizados nas

condig¢des do ponto central. Isso refor¢a a viabilidade de utilizag@o da técnica VFE por meio da
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sonda Parsum para monitorar o tamanho das particulas, conforme ja havia sido demonstrado
por (Silva, 2015 e Andreola, 2017).

Os dados experimentais obtidos para as respostas Dsoy € m foram tratados
estatisticamente para obtencdo de modelos polinomiais que descrevessem o comportamento
dessas respostas em funcao das varidveis independentes, Qiig, Tar, Ciig. A significancia estatistica
desses modelos e a qualidade do ajuste foram determinadas por ANOVA a um nivel de
confianga de 90,0% e pela realizacdo o teste F de Fischer. O ajuste do modelo aos dados

experimentais foi avaliado por meio dos coeficientes de determinacio (R?).

——TL15 2,3 mL/min 73°C 12.8 % (m/ny) - - @-- Xba
—F162,3 mL/min 75°C 12,8 % (m/m)-- @-- Xb.u.
—EI1723 mLimin 75°C 12,8 % (m/m)-- @+ Xb.u.
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(‘n'q %) apepruny

LN B B B N R BN L BN B BN B B
9 12 15 18 21 24 27 30 33 36 39 42 45 48
Tempo (min.)

<
L
o
.

Figura 4.18: Cinética de crescimento do Dsov € evolugdo da umidade do material para o ponto
central (2,3 mL/min, 75 °C, 12,8% (m/m)), para aglomeragao de goma arabica com soluc¢des da

prépria goma.

A andlise dos resultados obtidos e modelos propostos serd apresentada para cada
uma das respostas separadamente. Ao final, € apresentado um modelo proposto para otimizagao

do processo levando-se em conta as duas respostas analisadas.

4.7.1 Tamanho final da particula e cinética de crescimento do granulo

Os valores de Dsoy obtidos nos ensaios correspondentes aos pontos axiais, ensaios
de 9 a 14, Tabela 4.10, indicam que as varidveis independentes, Qiig, Tar, Ciig, €xerceram
influéncia sobre o tamanho final da particula. O maior tamanho final foi observado para o ensaio
6, que associou alta Qiig (3,0 mL/min), baixa Tar (65°C) e alta Ciig (20,0% (m/m)). O menor

valor foi observado para o ensaio 13, que foi realizado mantendo-se a Qiig € a Tar nos niveis



109

centrais, 2,3 mL/min e 75 °C, respectivamente, e a Ciig no nivel mais baixo (0,7% (m/m)). Isso
indica que a Ciig exerce maior influéncia sobre o Dsov, em relacdo as outras duas.

Uma andlise estatistica da significancia dos efeitos das varidveis independentes na
resposta Dsov foi feita por meio do diagrama de Pareto apresentado na Figura 4.19. Ele exibe os
efeitos para as trés varidveis independentes bem como para as interacdes entre elas a um
intervalo de confiangca de 90,0%. Os efeitos estatisticamente significativos localizam-se a
direita do limiar de significancia (p < 0,1).

Os resultados apresentados na Figura 4.19 confirmam as evidéncias apresentadas
na Tabela 4.10 e indicam que, dentre as varidveis independentes, a Ciig exerceu maior influéncia
sobre o tamanho final das particulas, seguida da Quig. A T foi a varidvel que apresentou menor
influéncia no valor de Dsoy final. Foi feita uma anélise dos efeitos de cada uma das varidveis
independentes nessa resposta com base nos dados da Tabela 4.10 e nas cinéticas de crescimento

do granulo construidas com os dados obtidos com a Sonda Parsum.

3-Clig (L) 817171

Clig (Q) -8,04996

Interaciole3 7.40472

Qlig (Q) -4.64674

2-Tar (L) -4,06258

Interacao le2 -3,26866

Interacdo2e3 -2,17648

Tar (Q) 4908554

8]
L

1- Qlig (L) 04021

p=1
Efeitos padronizados

Figura 4.19: Diagrama de Pareto para os efeitos das varidveis Qiig (1), Tar (2) € Ciig (3) no Dsoy

final para o processo de aglomeragao de goma ardbica com solucdes da propria goma.

Além das cinéticas de crescimento dos granulos, as superficies de respostas geradas
a partir do modelo polinomial proposto, utilizando-se varidveis codificadas, para o Dsoy
(Equagdo 4.3) também foram utilizadas para a avaliagdo da influéncia das varidveis
independentes e estatisticamente significativas no tamanho das particulas. Isso foi possivel, pois

os residuos apresentaram distribuicdo normal. O modelo foi testado estatisticamente por
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ANOVA e pelo teste F de Fischer com intervalo de confianca de 90,0%. O modelo foi
estatisticamente significativo e preditivo, pois 0 Fealc para a regressao, 4,75, foi maior que o Frap,
2,72. Ele também pode ser considerado preditivo, pois o Fcac para a falta de ajuste, 7,37, foi
menor do que o Fub, 9,29, ou seja, a falta de ajuste ndo € significativa. O coeficiente de
determinacdo (R?) foi igual a 85,9%. Todavia, é importante salientar que as varidveis
independentes no modelo devem estar em valores codificados e ele é valido para os limites

experimentais utilizados neste estudo.

Dsop = 342,01 + 0,07Qy;y — 9,37Q%, — 7,45T,, + 0,99T2 + 14,98C;, — 43
16,24C2, — 7,83Qug. Tar + 17,73Quig. Ciig — 5,21Tay Cuig

4.7.1.1 Efeito da concentra¢do da solucio ligante

De maneira geral, os ensaios com solucdo ligante mais concentrada apresentaram
maior taxa de crescimento da particula e, consequentemente, maior Dsov final. Isso também €
demonstrado na significancia do efeito linear positivo da Cjz apresentado na Figura 4.19. No
entanto, para aqueles ensaios com menor vazdo de ligante (1,5 mL/min), a influéncia da
concentracdo da solucdo ligante no Dsoy foi inversa. Nessa vazao de ligante, o aumento da Cj;g
resultou em uma diferenca no valor do Dsov final muito pequena, sendo que os ensaios com
concentracdo mais baixa produziram particulas maiores. Esse comportamento ¢ demonstrado
pela significancia do efeito da interag@o entre a Ciig € Qiig (interacdo 1 e 3).

As cinéticas de crescimento do granulo e a evolu¢do da umidade do material para
ensaios que diferiram apenas na Cig € foram realizados com Qg iguais a 3,0 mL/min e 2,3
mL/min sdo apresentadas na Figura 4.20 (a) e (b), respectivamente. Nesses casos, € possivel
observar que, inicialmente, a taxa de crescimento do granulo permaneceu bem similar, com
curvas praticamente sobrepostas, para as condi¢des com diferentes concentracdes. Mas, a partir
de certo ponto, os ensaios com solu¢des mais concentradas proporcionaram maior taxa de
crescimento do grinulo, o que resultou, ao final do processo, em maiores valores de Dsoy. E
possivel perceber também que quanto maior foi a variagdo na Ciig, mais rdpida foi a
diferenciagdo entre as cinéticas de crescimento. Quando a Ciiz aumentou de 0,7 % para 24,0 %,
as curvas se diferenciaram a partir de, aproximadamente, 15 minutos de aspersdo de ligante
(Figura 4.20 (b)), e, quando a Cjig aumentou de 5,6 % para 20,0%, as curvas se diferenciaram

com, aproximadamente, 25 minutos de aspersao de ligante (Figura 4.20 (a)).
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Figura 4.20: Cinética de crescimento do Dsov € evolucdo da umidade da goma ardbica em pé

para os ensaios (a) Se 6 e (b) 13 e 14.

Conforme mostrado no item 4.2, as solu¢des de maiores concentracdes de goma
ardbica apresentaram maiores valores para a viscosidade aparente. A coalescéncia entre as
particulas é favorecida pelo aumento da viscosidade da solugdo ligante, ja que solu¢cdes mais
viscosas sdo capazes de dissipar maiores quantidades de energia cinética oriunda do choque
entre particulas favorecendo que elas permanecam unidas apds o choque (Ennis et al., 1991 e
Tan et al., 2006). Sendo assim, o aumento da Cj; e, consequentemente, o aumento da
viscosidade da solucdo ligante favoreceu a coalescéncia entre as particulas resultando em maior
taxa de crescimento. Além disso, a estabilidade das pontes liquidas nos granulos tmidos
formados por solu¢des mais viscosas € maior e quanto maior a Ciig, maior serd a quantidade de
solidos disponiveis para formacao das pontes sdlidas. Essa constatacdo € reforcada pelo fato de
que o menor valor de Dsoy observado foi justamente para a menor concentracao, 0,7% (m/m),
solug@o que tem caracteristicas mais proximas as da 4gua. Como visto no item 4.6, a utilizacao
de dgua como ligante proporcionou menor crescimento. O efeito positivo do aumento da
concentracao de solucdes de goma ardbica também foi observado por Hirata (2015) no processo
de aglomeracdo de pectina em leito fluidizado pulsado.

A sonda Parsum coleta informacdes sobre distribuicdo de tamanho das particulas e
dispde os dados de acordo com peneiras da série Tyler. Neste estudo, as fragdes retidas (%
volume) foram medidas e armazenadas ao longo do tempo para as seguintes classes de tamanho
de particula: dp <75 um, 75 <dp < 150 um, 150 <d, < 250 pm, 250 < dp < 300 um, 300 < d,
< 350 um, 350 < dp < 420 pm, 420 < dp <500 pm, 500 <dp < 600 pm, 600 < dp, < 710 pm,

(m'q o) apeprwn
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710 < dp < 850 um e dp > 850 um. Em decorréncia dos resultados obtidos e para facilitar a
visualizac@o optou-se por agrupa-las em trés classes sendo: finos (dp < 150 pm), intermediarios
(150 < dp <300 um) e grossos (300 < dp < 850 um) assim como fez Andreola (2017). Esses
dados foram utilizados para melhor compreensdo dos efeitos das varidveis independentes na
cinética de crescimento dos granulos.

Nos ensaios de aglomeracdo que envolveram a variacdo da Cig, com o auxilio de
gréficos em escala logaritmica para a evolu¢do do Dsoy em funcdo do tempo, foram observados
quatro fases de crescimento de granulos semelhantes aquelas descritas por Andreola (2017).
Durante a primeira fase (I), relativamente curta em relacdo as demais, ndo ocorreu grande
variacdo no Dsov. Entende-se que nessa fase ocorreu predominantemente umedecimento das
particulas. A segunda fase (II) € marcada pelo aumento da fragdo de particulas intermedidrias e
auséncia de particulas grossas. Acredita-se que a nucleacdo € o fendmeno dominante nessa fase
e que a coalescéncia entre nicleos ocorra em menor extensdo. Isso resulta em crescimento da
particula, mas a uma taxa ainda pequena. Na terceira fase (III) ocorreu principalmente o
surgimento de particulas grossas e aumento constante da fra¢do dessas particulas, resultando na
fase com maior taxa de crescimento. Atribui-se essa observacdo a coalescéncia entre as
particulas, uma vez que as particulas grossas provavelmente sio oriundas da coalescéncia entre
as particulas intermedidrias. A quarta fase (IV) apresentou-se com um periodo em que ocorreu
estabilizacdo no tamanho da particula devido a consolidag¢do dos granulos ou a sua redu¢do em
decorréncia do atrito e quebra. A fase IV foi observada apenas para algumas condi¢des.

A Figura 4.21 apresenta a evolucdo das trés classes de particulas para os ensaios
com extremos de Cijig, ensaios 13 e 14, comportamento semelhante foi observado para as
comparagdes entre os ensaios 5 € 6 e ensaios 7 e 8. Pela andlise da Figura 4.21, é possivel
perceber que, até aproximadamente dez minutos de processo, a alteragdo na propor¢do das trés
classes de tamanho e a duracdo das fases 1 e II foi semelhante para as duas condicdes.
Entretanto, a partir dos dez minutos de processo, as alteragdes nas fragdes de classes de tamanho
de particulas e o perfil da fase III foram diferentes de acordo com a Cj;g utilizada.

No ensaio com Cjig mais baixa, ensaio 13 (2,3 mL/min, 75°C e 0,7% (m/m)), durante
a fase IlI, a fracao de particulas finas diminuiu, a fracdo de particulas intermedidrias manteve-
se constante e a taxa de surgimento de particulas grossas foi menor. Esse comportamento indica

equilibrio entre os fendmenos de nucleacdao de particulas finas para formacdo de particulas
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intermedidrias e coalescéncia entre essas particulas para formacdo de particulas grossas que
ocorre de maneira moderada. No ensaio com Cii; mais alta, ensaio 14 (2,3 mL/min, 75°C e
24,9% (m/m)), durante a fase III, a redu¢do de finos foi mais expressiva, a fracao de particulas
intermedidrias diminuiu e o aumento na fragcdo de particulas grossas foi mais acentuado, o que
indica que a solu¢c@o mais concentrada possibilita maior taxa de coalescéncia de modo que a
taxa de formacdo de particulas grossas € maior que a taxa de nucleacio e unido entre particulas
finas para formacao de particulas intermedidrias. Esse fendmeno € evidente na Figura 4.20 em
que a solu¢do mais concentrada e mais viscosa proporcionou maior taxa de formagao de

granulos e formacao de particulas maiores.
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Figura 4.21: Evolucgdo das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Cig (a)

ensaio 13 (2,3 mL/min, 75°C e 0,7% (m/m)) e (b) ensaio 14 (2,3 mL/min, 75°C e 24,9% (m/m)).

Nao foi observada, contudo, a mesma influéncia da Ciig na cinética de crescimento
do granulo e no Dsoy final para os ensaios com vazdo igual 1,5 mL/min. As cinéticas de
crescimento do granulo para esses ensaios sdo apresentadas na Figura 4.22 (a) e (b) e, apesar
da variacdo na Ciig, as curvas apresentam-se praticamente sobrepostas e os valores de Dsoy finais
foram muito préximos.

Viérios fatores podem afetar a forca de adesdo entre as particulas e,
consequentemente, o crescimento do granulo, entre eles estdo a viscosidade da solugdo ligante
e os parametros interfaciais que envolvem a tensao interfacial do liquido e o angulo de contato
entre o agente ligante e o s6lido (Hemati et al., 2003). A auséncia de influéncia da Cig sobre o

Dsov para a condicao de baixa vazdo de ligante pode estar relacionada a baixa disponibilidade
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de ligante e, dessa forma, os efeitos das caracteristicas dos ligantes foram menos expressivos.
Como a variacdo na tensdo superficial e no dngulo de contato foram pequenas, conforme
apresentado no item 4.2, o tamanho final da particula obtidos foi muito préximo para as

diferentes solucdes ligantes.
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Figura 4.22: Cinética de crescimento do Dsov € evolucao da umidade da goma ardbica em pé

para os ensaios (a) Ensaio 1 e Ensaio 2 e (b) Ensaio 3 e Ensaio 4.

A Figura 4.23 apresenta a evolucdo das fracdes de finos (dp < 150 um), particulas
intermedidrias (150 < dp < 300 um) e particulas grossas (dp > 300 um) para os ensaios 1 (1,5
mL/min, 65°C e 5,6% (m/m)) e 2 (1,5 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)). Nota-se que, assim como
as cinéticas de crescimento apresentadas na Figura 4.22 (a) a alteracao nas fracdes de particulas
de diferentes classes de tamanho foi semelhante para as trés fases de crescimento.
Diferentemente do que ocorreu na comparagdo entre os ensaios com Qg iguais a 2,3 e 3,0
mL/min, a similaridade entre o perfil das trés fases de crescimento indica que a intensidade da

nucleagdo, coalescéncia e consolidagdo quando a Qg € baixa independem da Ciig.

('nq o4) speprup
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Figura 4.23: Evolucido das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Ciig (a)

ensaio 1 (1,5 mL/min, 65°C e 5,6% (m/m)) e (b) ensaio 2 (1,5 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)).

Superficies de resposta foram construidas a partir do modelo ajustado aos dados
experimentais. As superficies de resposta que envolvem a varidvel Cjg € demonstram o seu
efeito sobre o Dsoy, de acordo com o modelo proposto, sdo apresentadas na Figura 4.24.

O comportamento do Dsoy em fung¢do da Ciig € da Qi pode ser observado na Figura
4.24 (a). Essa superficie apenas comprova o que foi discutido anteriormente. O tamanho final
das particulas é pouco influenciado pela variacdo da Cig, quando o nivel da varidvel Qi
utilizada € inferior a 0 (2,3 mL/min). Entretanto, para niveis de Qi acima desse valor, a
variacdo na Cig exerce maior efeito sobre o Dsov. Isso porque, em maiores vazdes, maior
quantidade de ligante estd disponivel na superficie das particulas e maior serd o efeito da
variacdo das suas caracteristicas no fendmeno de aglomeragdo. Além disso, em maiores vazdes
ocorre maior umedecimento das particulas sendo necessério, para formacgao e consolidacao dos
granulos formados, que as pontes liquidas formadas entre elas sejam mais estaveis, o que €
alcancado com solugdes mais concentradas e, portanto, mais viscosas.

Os efeitos de Tar € Ciig no Dsov sdo mostrados na Figura 4.24 (b). A influéncia da
Clig € maior quando a Tar estd em niveis mais baixos. Conforme a Ta aumenta a influéncia da
concentracdo no tamanho médio final diminui. Essa observagdo também pode estar relacionada
a disponibilidade de solucao ligante para aglomeragdo das particulas. Em maiores temperaturas
ocorre a evaporagao mais rapida da dgua, restando apenas o sélido na superficie das particulas

havendo, assim, menor € tempo disponivel para a formag¢do de pontes liquidas e aglomeragao
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das particulas. Assim sendo, o efeito das caracteristicas da solucdo ligante na cinética de

crescimento dos granulos e no seu tamanho final € reduzido em altas temperaturas.

> 330

<318

B < 288
g =<2 ¢ > 360
4 <228 7 i <336
z W<19 % [ <306
P 2 M <276

‘A
(@) (b)

Figura 4.24: Superficies de resposta para Dsoy em funcdo da Ciig € Quig (a) € da Ciig € Tar (b). A

variavel ndo apresentada na superficie de resposta foi mantida no nivel 0.

4.7.1.2 Efeito da vazdo de ligante

O efeito da Qiig no Dsov final variou de acordo com o nivel da varidvel Cig, como
pode ser visto pelos dados apresentados na Tabela 4.10. O aumento da Qi para condi¢des de
baixa Cig (5,6 € 12,8% (m/m)) resultou em diminuicdo do valor de Dsov. J4 para os ensaios com
Ciigigual a 20,0% (m/m) o aumento da Qiig favoreceu o aumento do tamanho de particula. Esse
comportamento pode ser observado pela comparagdo entre os valores de Dsoy para ensaios 3 e
7 e ensaios 4 e 8, por exemplo, e € refletido na Figura 4.19, onde o efeito quadratico da Quig € a
sua interacdo com Ciig mostraram-se significativos.

O crescimento das particulas € influenciado pela viscosidade da solugdo ligante
apo6s a formacdo dos granulos e o tempo permitido para a consolidacdo das pontes formadas
(Tardos et al., 1997) e maior umidade relativa do ar no leito favorece a granulacdo (Hemati et
al., 2003). Nas condicdes estudadas, o aumento da Cjig aumentou a viscosidade dessas solugdes
e o aumento da Qiig, mantendo-se as outras condi¢des constantes, resultou em maior umidade
relativa do leito. Para o processo de aglomeragdo em andlise, percebeu-se a influéncia desses
fatores no tamanho final da particula.

Como o volume total de ligante foi mantido fixo, durante este estudo, ensaios com

diferentes vazdes de ligante tiveram diferentes tempos de processamento. Por esse motivo,
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optou-se por analisar o efeito da Qiig na cinética de crescimento e no valor de Dsoy construindo-
se graficos com Dsoy em fung¢do do tempo relativo de ensaio, sendo o volume de ligante
adicionado o mesmo para o0 mesmo tempo relativo.

Cinéticas de crescimento do granulo em termos do Dsoy para ensaios em que foram
utilizadas solugdes com Cjig mais baixas (5,6 e 12,8% (m/m)) s@o apresentadas na Figura 4.25.
Nesses casos, a taxa de crescimento do granulo foi praticamente a mesma para diferentes Qiig
até que aproximadamente 60,0% do volume ligante fosse adicionado. A partir desse momento,
os ensaios com menor Qjig proporcionaram taxa de crescimento ligeiramente maior até o final
do processo e como resultado os seus produtos apresentaram Dsoyv final maior. Quando maior
Qiig € utilizada, mantendo-se a temperatura do ar de fluidizacdo constante, haverd maior
disponibilidade de solu¢do ligante e o umedecimento das particulas ocorre de maneira mais
acentuada. O rdpido umedecimento das particulas com solu¢cdes menos viscosas, com menor
capacidade de amortecer a energia cinética do choque entre elas, pode tornar a coalescéncia
entre elas menos efetiva. Além disso, sob maior Qg € condi¢cdes mais imidas a formagdo das
pontes sOlidas € mais lenta sendo os granulos mais frageis e suscetiveis a quebra, o que reduz o

crescimento da particula.

——E3 1.5 mL/min 85°C 5.6 % e Xb.u. ——E9 1.0 mL/min 75°C 12.8% (m/m) e Xbu.
——E7 3.0 mL/min 85°C 5.6 % e Xb.u. ——EI0 3.6 mL/min 75°C 12,8% (m/m) e Xbu.
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Figura 4.25: Cinética de crescimento do Dsoy e evolucdo da umidade da goma ardbica em pé
para os ensaio 3 e 7 (a) e para os ensaios 9 e 10 (b).

O aumento da Qiig também resultou em diminui¢do do D5y durante a aglomeracao
de proteina de arroz utilizando solugdes de glucomanana como ligante (Andreola et al., 2018).
Os autores atribuiram esse resultado a uma relacao controlada entre o umedecimento e secagem

das particulas, quando menor Q¢ € utilizada, de modo a favorecer a taxa de crescimento.
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A menor taxa de coalescéncia entre particulas intermedidrias para formacdo de
particulas grossas, em condicdes de alta Qg e baixa Cig, pode ser analisada com base na
evolucdo das fracOes de particulas finas, intermedidrias e grossas para o ensaio 9 (1,0 mL/min,
75°C e 12,8% (m/m)), Figura 4.26 (a), e para o ensaio 10 (3,6 mL/min 75°C e 12,8% (m/m)),
Figura 4.26 (b). Nesses ensaios, as duas fases iniciais de crescimento foram similares, havendo
diferencas nas fases III e IV. O ensaio 9 apresentou uma fase de crescimento III mais extensa
até que aproximadamente 80,0% do ligante fosse adicionado e, nessa fase, a taxa de aumento
da fracdo de particulas grossas foi maior do que no ensaio 10, o que indica que a formagdo de
particulas grossas foi mais estdvel e mais intensa sob condi¢cdes menos imidas. O ensaio 10,
condicdo mais dmida, apresentou uma fase IV, de consolidacdo mais extensa e os granulos
formados tiveram menor tamanho, sendo que as fracdes de particulas intermedidrias e grossas
se estabilizaram em propor¢des aproximadas. Para o ensaio 9, a consolidagdo dos granulos s6
ocorreu quando havia maior fracdo de particulas grossas em relacdo as particulas
intermedidrias, um reflexo da maior estabilidade dos granulos sob condi¢des menos imidas, e

0 que resultou em maior Dsoy final.
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Figura 4.26: Evolucao das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Qlig (a)

ensaio 9 (1,0 mL/min, 75°C e 12,8% (m/m)) e (b) ensaio 10 (3,6 mL/min, 75°C e 12,8% (m/m)).

As cinéticas de crescimento da particula e a evolu¢do da umidade para os ensaios
em que foi utilizada solu¢do com concentragdo mais alta (20,0% (m/m)) sdo mostradas na
Figura 4.27. Nesses ensaios, o aumento na Qjig proporcionou maior valor de Dsoy, mas o efeito
da Qiig na cinética de crescimento foi diferente de acordo com a Tar utilizada, como pode ser

observado na Figura 4.27.
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Figura 4.27: Cinética de crescimento do Dsoy € evolucdo da umidade da goma ardbica em pé
para os ensaios 2 € 6 (a) e ensaios 4 ¢ 8 (b).

Quando o efeito da Qjig foi analisado para os ensaios com maior Ciig € Tar no nivel
-1 (65 °C), Figura 4.27 (a), percebeu-se que a mais rdpida inser¢do de ligante, em baixa
temperatura, proporcionou maior taxa de crescimento da particula durante todo o processo. Ou
seja, quando o umedecimento mais rapido das particulas € associado a utilizacdo de um ligante
mais viscoso, as pontes liquidas formadas sdo mais estdveis € mesmo ndo havendo a ripida
formacdo de pontes sélidas, em funcdo da baixa temperatura, é possivel a consolidacdo de
particulas com maior tamanho.

Todavia, quando o efeito da Qg foi analisado para os ensaios com maior Ciig € Tar
no nivel +1 (85 °C), Figura 4.27 (b), o ensaio com maior Qjz SO apresentou maior taxa de
crescimento nos momentos finais do processo. Esse comportamento pode estar relacionado a
alta taxa de evaporacgdo, sendo menor a disponibilidade de ligante na superficie da particula
mesmo para alto valor de Qiig. A pequena diferenga na taxa de crescimento observada ao final
do processo foi decorrente da quebra de granulos para o ensaio 4, de menor Qjig, que produziu
aglomerados com menor umidade e por isso mais frageis.

A producgdo de granulos frageis quando baixa Qi € associada a alta Ta vai de
encontro ao observado para a aglomeragdo de proteina de arroz com alginato de sédio. E
relatado que os granulos formados em baixa temperatura do ar e alta vazao de ligante foram
mais resistentes de modo que, ao final do processo, apresentaram maior valor de tamanho médio
(Andreola, 2017). Comportamento semelhante também foi observado por Dacanal e Menegalli,

(2010) para aglomeracao de proteina de soja utilizando solucdes de maltodextrina como ligante.
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A Figura 4.28 apresenta a evolugdo da fracdo de particulas finas, intermedidrias e
grossas para os ensaios 2 (1,5 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)) e 6 (3,0 mL/min, 65°C e 20,0%
(m/m)). Nesses ensaios apenas a fase I foi semelhante. Para o ensaio 2, durante a fase II, o
aumento da fragao de particulas intermedidrias durou mais tempo, enquanto que para o ensaio
6 foi mais intenso e, com apenas 10,0% do processo decorrido ja surgiram particulas grossas,
ou seja, deu-se inicio a fase III. Durante a fase III, a reducdo das particulas intermedidrias e o
aumento das particulas grossas também foram mais intensos para o ensaio 6, maior Qyig. Esse
ensaio nao apresentou fase IV. Foi observado apenas que, durante a III, a partir de certo ponto,
a taxa de crescimento das particulas grossas diminuiu, mas continuou positiva. No ensaio 2,
ocorreu a fase IV de crescimento em que a fragdo das trés classes de particulas apresentou uma
tendéncia a permanecer constante. Isso demonstra que, no ensaio de maior Qjg, quando foi
utilizada a solu¢@o mais concentrada e observada maior disponibilidade de ligante na superficie
da particula, a coalescéncia de particulas foi favorecida o que possibilitou maior aumento no

Dsoy.
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Figura 4.28: Evolucdo das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Qlig (a)

ensaio 2 (1,5 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)) e (b) ensaio 6 (3,0 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)).

A superficie de resposta apresentada na Figura 4.24 (a), construida de acordo com
o modelo proposto (Equagdo 4.3), mostra essa inversdo no efeito da vazao de ligante de acordo
com a concentracdo da soluc@o. A superficie de resposta para o Dsoy do produto aglomerado
em funcdo da Tai e da Qi € apresentado na Figura 4.29. O aumento da vazdo de ligante

proporciona maior tamanho de particula quando a temperatura é mantida em niveis abaixo do
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nivel central. Para temperaturas acima desse valor, o nivel central da vazao de ligante € o que

produz granulos maiores.

oy M

Figura 4.29: Superficie de resposta para Dsov em funcdo da Tar € Qiig. A Ciig foi mantida no nivel

central (0).

4.7.1.3 Efeito da temperatura do ar de fluidizagdo

A temperatura do ar de fluidizacdo, dentre as varidveis independentes, foi a que
menos influenciou a cinética de crescimento dos granulos e o Dsoy final (Tabela 4.10). De
maneira geral, menores temperaturas resultaram em maior tamanho de particula como pode ser
visto pela comparag@o entre os ensaios dos pontos axiais com relacdo a Tar. O ensaio 11 (Tar
igual a 58°C) produziu particulas com Dsoy igual a 354,0 + 4,6 (um) enquanto o ensaio 12 (Tar
igual a 92°C) produziu particulas com o Dsoy igual a 318,9 + 4,3 (um). Resultado semelhante
foi encontrado por (Hirata, 2015) para aglomeragdo de pectina utilizando solucdes de goma
ardbica como ligante e por (Andreola, 2017) para a aglomeragdo de proteina de arroz. Esse
comportamento também estd representado na Figura 4.19, em que o efeito linear da Tar se
apresenta como significativo e negativo. A partir dos dados apresentados na Tabela 4.10, é
possivel observar também que o efeito da Tar foi maior quando utilizada uma Qg mais alta, 3,0
mlL/min, o que esta representado na Figura 4.19 pelo efeito significativo da interagdo entre Qg
e Tar, interacdo 1e 2.

Cinéticas de crescimento de granulos para ensaios em que houve variagdo apenas
na Ty e, para diferentes niveis de Qi sido apresentadas na Figura 4.30. E possivel observar que

a medida que a Qjig aumenta, aumenta também o efeito da Tar sobre a taxa de crescimento do
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granulo. Nos ensaios em que a Qug foi mantida no nivel -1 (1,5 mL/min), Figura 4.30 (a), as
cinéticas de crescimento para diferentes temperaturas foram muito semelhantes e, portanto, o
Dsov final também. Os valores de Dsoy final foram 312,7 £ 3,9 (um) para o ensaio 2 (Tarigual a
65°C) e 310,1 £ 11,4 (um) para o ensaio 4 (T igual a 85°C). Nos ensaios em que a vazao de
ligante foi mantida no nivel 0 (2,3 mL/min), Figura 4.30 (b), as cinéticas de crescimento
também foram semelhantes. Entretanto, o ensaio 11 (Ta igual a 58°C) apresentou taxa de
crescimento levemente maior do que o ensaio 12 (Ty igual a 92°C). Isso resultou na diferenca
entre os valores de Dsoy citada no pardgrafo anterior. A maior diferenca entre as cinéticas de
crescimento e entre os valores de Dsov final foi observada para os ensaios com maior Qjig como
apresentado na Figura 4.30 (c). O ensaio de menor Tar, ensaio 6, apresentou crescimento granulo
mais pronunciado desde o inicio do processo.

O comportamento observado pode estar relacionado a extensdo da zona ativa de
umedecimento de acordo com a vazao de ligante utilizada. Segundo Jimenez et al. (2006), a
zona de umedecimento € caracterizada por altos gradientes de umidade e temperatura e s6
ocorrerd a aglomeragdo caso a particula penetre nesta zona e tenha a sua superficie umedecida.
Essa zona seré tao maior quanto maior for a Qg utilizada (Heinrich et al., 2003). Sendo assim,
em baixas vazoes, menor € a extensdo da zona de umedecimento € menor serd o volume de
material suscetivel a diferenca na taxa de evaporagdo de acordo com a temperatura utilizada. O
efeito do aumento da taxa de evaporacdo com o aumento da temperatura serd, dessa forma,
menos pronunciado. A medida que a Qg aumenta e ocorre o aumento da zona de
umedecimento, o efeito do aumento na taxa de evaporagdo decorrente do aumento na Tar € mais
pronunciado. Nesse caso, na condicdo de menor temperatura, o crescimento dos granulos serd

mais acentuado.
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Figura 4.30: Cinética de crescimento do Dsoy € evolugdo da umidade da goma ardbica em pé
para os ensaios (a) 2e 4, (b)11e12e(c) 6 e 8.

Uma andlise da evolucao das fragdes de classes de particulas mostra que de fato o
perfil das fases de crescimento foi similar para diferentes Ta. A Figura 4.31 apresenta esta
evolucdo para os ensaios 6 (3,0 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)) e 8 (3,0 mL/min, 85°C e 20,0%
(m/m)). O perfil das trés fases de crescimento € o mesmo para as duas condi¢cdes. Todavia, o
ensaio 6 apresentou reducdo na fracdo de particulas intermedidrias e aumento na fracao de
particulas grossas ligeiramente maiores. Ou seja, a taxa de coalescéncia foi ligeiramente maior
para a condi¢ao de menor T, em decorréncia da menor taxa de evaporacao e consequentemente
maior disponibilidade de ligante.

A pequena influéncia da temperatura no Dsoy pode ser visualizada nas superficies
de respostas que incluem esta varidvel independente. Na Figura 4.24 (b), que apresenta a
superficie de resposta para Ciig € Tar, percebe-se que uma variacao na Tar tem pequena influéncia
no Dsov para condicdes fixas de concentracdo. A superficie de resposta para o Dsov em fungdo

da Tar e Quig (Figura 4.29) apresenta também pequeno efeito da variacdo da temperatura no Dsoy,
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sendo este efeito mais evidente para vazdes de ligante acima do nivel central, como foi discutido

anteriormente e comprovado nas cinéticas apresentadas na Figura 4.30.
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Figura 4.31: Evolucdo das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Qiig (a)

ensaio 6 (3,0 mL/min, 65°C e 20,0% (m/m)) e (b) ensaio 8 (3,0 mL/min, 85°C e 20,0% (m/m)).

4.7.2 Rendimento do processo

As varidveis independentes Qiig € a Tar, dentre as varidveis estudadas, apresentaram
maior influéncia no rendimento do processo de aglomeracdo de goma ardbica como pode ser
observado a partir dos dados apresentados na Tabela 4.10.

O aumento da Qg favoreceu o rendimento do processo, o que pode ser comprovado
pela comparagdo entre os rendimentos obtidos para os pontos axiais em relacdo a Qig. O ensaio
10, que foi realizado com Qg no nivel mais alto, +1,68 (3,6 mL/min), apresentou 7 igual a
71,5%, enquanto o ensaio 9, que foi realizado com Qiig no nivel mais baixo, -1,68 (1,0 mL/min),
apresentou 1 igual a 41,7%. Além disso, de maneira geral, os ensaios com Qg igual a 3,0
mL/min apresentaram rendimentos maiores que os ensaios em que essa variavel foi mantida em
1,5 mL/min. A comparacdo entre os ensaios dos pontos axiais em relacdo a Tar, ensaios 11 (Tar
igual 58 °C) e 12 (Ta igual a 92 °C), mostra que a diminui¢do na T favoreceu o 1, uma vez
que o m para o ensaio 11 foi de 61,1% e para o ensaio 12 foi de 53,8%.

A andlise estatistica da significancia desses efeitos na resposta 1, por meio do
gréafico de Pareto a um intervalo de confianca de 90,0%, € apresentada na Figura 4.32. Os efeitos

estatisticamente significativos localizam-se a direita do limiar de significancia (p < 0,1). Todas
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as varidveis independentes apresentaram efeitos estatisticamente significativos no rendimento

do processo de acordo com o diagrama de Pareto.

1- Qlig (L)

|
251513108

2 - Tar (L -30.4481

Clig (Q) 24,3765

Interacio 2 e 3 22.82509

Interacao le 3 -21.1791

Interacio 1e2 12.64073

3 Clig (L) 11,04895

Qlig (Q) -3.39489

Tar (Q) 11,87195

p=1

Efeitos padronizados
Figura 4.32: Diagrama de Pareto para os efeitos das varidveis Qiig (1), Tar (2) € Ciig (3) no
rendimento do processo de aglomeracdo de GA com solugdes da propria goma.

A andlise dos efeitos de cada uma das varidveis independentes e estatisticamente
significativas serd apresentada nos itens seguintes. Além dos valores observados, as superficies
de respostas construidas a partir do modelo polinomial para varidveis codificadas (Equacao 4.4)
também foram utilizadas nessa andlise.

Isso foi possivel, pois os residuos apresentaram distribui¢do normal e o modelo foi
testado estatisticamente por ANOVA e pelo teste F de Fischer com intervalo de confianca de
90,0%. Esse modelo foi estatisticamente significativo, uma vez que o Feac para a regressao,
9,12, foi maior que o Fub, 2,72. No entanto, o modelo ndo € preditivo, uma vez que o Fcac para
a falta de ajuste, Fcaic, 92,44, foi maior do que o Fup, 9,29. O coeficiente de determinagao (R?)
foi igual 90,2%.

O F para a falta de ajuste € a razdo entre a média quadratica dos desvios decorrentes
da falta de ajuste e a média quadratica dos desvios em razdo do erro puro ou erro experimental.
O alto valor para o Fcac para a falta de ajuste é decorrente de um erro puro muito pequeno.
Mesmo assim, as superficies de resposta foram construidas para fins de andlise, uma vez que o
modelo foi significativo. E importante salientar que o modelo pode ser considerado apenas para

os limites experimentais utilizados neste estudo.
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1 = 57,62 +8,91Q;;5 — 0,65Q;, — 5,29T,, — 0,36TZ. + 1,92C;;5 — 4,66C;, 4.4
+ 2,87Quig- Tar — 4,81Quu4. Ciig + 5,18T,.. Cyyy

A formacio de torrdes apresentou pequeno efeito no rendimento do processo como
discutido no item O e apresentado na Figura 4.33. Nao houve um padrdo de producao de torroes.
E vilido ressaltar que o ensaio 14, em que foi utilizada solugdo de goma ardbica mais
concentrada (24,9% (m/m)) e muito mais viscosa do que as outras, produziu uma fracao de
torrdes expressivamente maior do que os outros ensaios (Tabela 4.4). Dado que a concentragao
de 25,0% foi determinada com limite nos testes preliminares devido a queda de uniformidade
do spray formado, nesse ensaio pode ter havido uma variag¢ao no perfil do spray e a distribuicdo

menos uniforme do ligante pode ter ocasionado maior formagao de torrdes.

I Rendimento (%) M Fragio de torrdes %
80

75
70
65
60
554
50
45
404
35
304
25
20
15
10

5]

p-l

1T 2 3 4 5 6 7 8 9 10111213 1415 16 17

Ensaios

Figura 4.33: Rendimento e fragdo de torrdes para os ensaios de aglomeragao utilizando solugao

de goma como ligante.

4.7.2.1 Efeito da vazdo de ligante

A vazao de ligante foi a varidvel que apresentou efeito mais expressivo para a
resposta rendimento do processo como mostrado na Figura 4.32. O seu efeito linear e positivo
indica que maiores Qjiz resultam em maiores valores de 1, esse comportamento foi de fato
observado conforme dados apresentados na Tabela 4.10. Nos ensaios com maior vazdo de
ligante, a taxa de crescimento dos granulos foi maior e, com o crescimento mais rapido dos
granulos, o arraste de material para o ciclone € diminuido desde os momentos iniciais do

processo. A Figura 4.34 ilustra esse fato por meio da distribui¢do de tamanho das particulas
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antes do inicio do processo de aglomeracdo e para tempo relativo igual a 20,0%, ou seja, quando
20,0% da solugdo ligante havia sido inserida no leito, para os ensaios 2 (Qiig em 1,5 mL/min,

Tar em 65 °C e Ciig em 20,0%) e 4 (Qiig em 3,0 mL/min, Tar em 65 °C e Ciig em 20,0%).
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Figura 4.34: Distribuicao de tamanho em termos de fracao retida e curva cumulativa obtidas (a)

antes do inicio da aglomeracdo pela sonda Parsum e para um tempo relativo de 20,0% para os
ensaios (b) 2 e (¢) 6.

Ap6s 20,0% do tempo decorrido do processo, quando utilizada a Qug igual a 1,5
mL/min, a alteracdo na distribuicdo do tamanho das particulas foi menor do que quando
utilizada Qg igual a 3,0 mL/min, mantidas as outras varidveis constantes. No ensaio de maior
Qiig ocorre maior redugdo das particulas menores que 75 um e das particulas com tamanho entre
75 a 150 um do que no ensaio com menor Qiig. Essas particulas de menor tamanho sdo mais
suscetiveis ao arraste ocasionando maior perda de material e, consequentemente, menor
rendimento do processo. Quanto mais rdpida a inser¢do de liquido no leito mais répido € o
umedecimento da superficie das particulas e mais rdpida serd a nucleacdo e a formacado de
particulas intermedidrias (150 um < dp < 300 pm). Além disso, para os ensaios de maior Qjig,
como a quantidade de ligante foi mantida constante, o tempo total de processo é menor, sendo

as particulas submetidas ao arraste por menos tempo. O aumento da Qg também favoreceu o
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crescimento de outros pds organicos como pectina (Hirata et al., 2013), proteina de soja
(Dacanal e Menegalli, 2010) e proteina de arroz (Andreola, 2017).

As superficies de resposta que envolvem a Qjig s30 apresentadas na Figura 4.35.
Nelas € possivel observar que a medida que a Qjig aumenta, tende-se a obter maior rendimento
para o processo. Maiores rendimentos sdo esperados quando se associa alta Qjig € Ciig entre os

niveis 0,0 e +1, ou seja, 12,8 € 20,0% (m/m) ou Qiig em niveis acima do ponto central e baixos

valores de Thar.

70

<66 o
7 <5 2
g <46 2 s ———
z C1<36 >
C g < 54
Z - g 555555555 <44
% = 2 (1;6 % 3 15555777 B < 34
g <24
z 2
3 -

g2 g
(a) (b)

Figura 4.35: Superficies de resposta para o rendimento do processo em fungdo de (a) Ciig € Qig,
(b) (] Q]ig c Tar.

4.7.2.2 Efeito da temperatura do ar de fluidizacdo

O aumento da temperatura do ar de fluidizacdo provocou redu¢do no rendimento
do processo. Em condi¢des de maior Tar, a evaporagdo do ligante € mais rapida ocorrendo assim
menor umedecimento das particulas. Esse comportamento pode ser visto pela evolugdo da
umidade do material (Figura 4.30) em que a umidade do material foi menor ao longo do
processo para aqueles ensaios realizados sob maior Ti. Em um leito de particulas menos
umidas, o nimero de choques efetivos para formagdo de nucleos e posterior coalescéncia entre
esses nucleos serd menor, assim o crescimento dos granulos serd mais lento. Estas particulas
menores sao mais facilmente arrastadas durante o processo reduzindo o seu rendimento.

De acordo com o diagrama de Pareto, Figura 4.32, a Ta apresentou efeito

significativo e linear negativo no n, ou seja, o 1 é reduzido quando ocorre aumento da Ta. A
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Tar também teve efeito significativo e negativo para a aglomeracao de pectina com solugdes de
goma ardbica (Hirata et al., 2013).

E interessante salientar que o rendimento mais baixo, 16,4%, foi observado nas
condi¢des de Qiig no nivel -1 (1,5 mL/min) e a Tar no nivel +1 (85 °C), ensaio 3. Nesse ensaio,
a lenta insercdo de ligante associada a alta temperatura ocasionaram expressivo arrastes de
material reduzindo significativamente o rendimento do processo. O produto aglomerado nesse
ensaio nao foi o que apresentou menor Dsoy, mas foi, entre todos, o que apresentou menor
umidade. Isso indica que, além do tamanho da particula, a baixa umidade do material também
pode favorecer o seu arraste.

As superficies de resposta que envolvem a T s@o apresentadas na Figura 4.35 (b)
e na Figura 4.36. Nota-se que altas Tar, acima do ponto central, ocasionam diminui¢do no valor
do n quando sdo utilizadas baixas Qig. Entretanto, a partir do ponto central para a Qiig, 0
aumento na Ta ndo € muito prejudicial ao 1. Isto €, nas condi¢des estudas, o aumento na taxa
de secagem ocasionado pelo aumento da temperatura é contrabalanceado pelo aumento da Qg
e, para altos valores de Qjig, ndo € prejudicial ao rendimento do processo. Na interacio entre Tar

e Ciig, 0 aumento da primeira varidvel terd maior efeito no n para niveis de Cjig abaixo de -1.

F I =60
a B <58
g B < 48
g []<38
g B <25
_53“ I <18

T e
2 "

Figura 4.36: Superficies de resposta para o rendimento do processo em funcdo de Ciig € Tar.
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4.7.2.3 Efeito da concentracdo da solucio ligante

Dentre as varidveis independentes, a concentracdo da solucdo ligante apresentou
menor efeito sobre o rendimento do processo. E possivel perceber que, de maneira geral,
aqueles ensaios com variacdo apenas na Ciig apresentaram valores proximos para o 1. Para os
ensaios 1 (1,5 mL/min, 65 °C e 5,6% (m/m)) e 2 (1,5 mL/min, 65 °C e 20,0% (m/m)), os
rendimentos foram 52,0 e 53,6%, respectivamente. Para os ensaios 7 (3,0 mL/min, 85 °C e 5,6%
(m/m)) e 8 (3,0 mL/min, 85 °C e 20,0% (m/m)) os rendimentos foram 54,2 e 57,2%,
respectivamente, sendo os ensaios realizados com maior Ciig, nestes dois exemplos, aqueles que
apresentaram rendimentos ligeiramente maiores. Os pontos axiais que sdo os niveis extremos
com relagdo Ciig (0,7% e 24,9% (m/m)) apresentaram também valores de n muito proximos,
45,7 e 44,8%, respectivamente. Os casos em que houve maior variagdo do n com a variagdo da
Clig apresentaram comportamentos distintos. Na comparacio entre os ensaios 3 e 4, o ensaio 3,
com concentracao mais baixa, apresentou rendimento muito mais baixo e na comparagdo entre
os ensaios 5 e 6, o ensaio 5, de menor concentracdo apresentou rendimento ligeiramente mais
alto.

As superficies de resposta que envolvem a varidvel independente Cig sdo
apresentadas na Figura 4.35 (a) e na Figura 4.36. Observa-se que o efeito da Cjg é mais
pronunciado quando utilizadas pequenas Qg € menores Ta. Resultado semelhante, para a
interacdo entre Cig € Quig, foi obtido por Hirata (2015) para o rendimento do processo de
aglomeracao de pectina utilizando solu¢des de goma ardbica.

Dessa forma, apesar dos efeitos estatisticos (Figura 4.32) apontarem para
significancia do efeito da Cig, 0s resultados experimentais ndo apresentaram essa tendéncia.
Isso pode estar relacionado ao fato de que, segundo o modelo, maior variacdo no rendimento
com a variagdo na Cig € esperada quando extremo inferior da Qg € utilizada (Figura 4.35 (a))
ou quando extremo superior da T. € utilizada (Figura 4.36). Porém, ensaios com essas
condi¢cdes experimentais ndo foram realizados.

Experimentalmente foi observada uma semelhanga entre as cinéticas de
crescimento do granulo, nos momentos iniciais, € entre as umidades do material, ao longo de
todo processo, para todos os ensaios que envolveram varia¢do na Cig, conforme mostrado no
item 4.7.1.1. As taxas de crescimento muito préximas indicam que uma reducdo similar na

quantidade de particulas muito finas, ou seja, particulas mais sujeitas ao arraste. A Figura 4.37
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apresenta as distribui¢cdes de tamanho de particulas para os ensaios 13 (2,3 mL/nin, 75 °C e
0,7% (m/m)) e 14 (2,3 mL/nin, 75 °C e 24,9% (m/m)) apds 15 minutos de aspersdo de solucdo
ligante e reforca esta hipdtese. Os dois ensaios apresentam distribuicdo do tamanho das
particulas semelhantes, o que indica similaridade também na quantidade de particulas

arrastadas e, consequentemente, resultou em valores de 1 semelhantes.
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Figura 4.37: Distribui¢do de tamanho em termos de fracdo retida e curva cumulativa obtidas

pela sonda Parsum apds 15 minutos de processo para os ensaios (a) 13 e (b) 14.

4.7.3 Otimizacao da aglomeracao utilizando solucao de goma arabica como
ligante

As condig¢des 6timas do processo foram obtidas a partir dos modelos propostos para
rendimento e tamanho final da particula utilizando o programa Solver toolbox (Microsoft Excel
v.2016). Os niveis dos pardmetros do processo foram determinados de modo que o tamanho da
particula fosse maximo. Os valores obtidos foram 0,91 (3,0 mL/min), 0,00 (75 °C) e 0,96
(19,7% (m/m)) para Tar, Qiig € Ciig, respectivamente.

Um ensaio foi realizado nas condi¢Oes determinadas como Otimas para validagao.
Os valores preditos foram 349,2 um para o tamanho médio da particula e 60,0% de rendimento.
Os valores obtidos no ensaio de validacdo foram 336,6 £ 9,1 um e 68,0%. Os modelos podem
ser considerados validos, uma vez que os desvios dos valores obtidos experimentalmente foram
baixos em relacdo aqueles preditos, 3,6% para o Dsoy € 13,3% para o rendimento. A umidade
final do material aglomerado nessas condic¢des foi igual a 7,6 £ 0,24% (b.u.), abaixo do limite
estabelecido de 10,0% (b.u.). A fracdo de torrdes produzidos foi baixa, comparada aos valores

obtidos para os ensaios do planejamento experimental, igual a 4,1%.
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4.7.4 Caracterizaciao do produto aglomerado

4.7.4.1 Distribuicdo de tamanho das particulas

A Figura 4.38 apresenta a distribui¢do de tamanho de particulas para a matéria-
prima e para o produto aglomerado nas condi¢des 6timas. O processo de aglomeragdo alterou
a distribuicdo de tamanho das particulas reduzindo consideravelmente a fracdo de particulas
menores que 150 um. Apds o processo de aglomeracgdo, a distribui¢do de tamanho de particula
€ mais ampla com particulas maiores que 600 pm e pequena fragcdo de particulas finas (dp < 150
pm). Assim como para as diferentes condi¢Oes testadas, na condi¢do 6tima, a maior fragdo de

particulas apresentou tamanho entre 150 e 250 um.
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Figura 4.38: Distribui¢io de tamanho de particula para a goma ardbica (a) e para a goma ardbica

aglomerada com solucdes da prépria goma nas condi¢des do ponto 6timo (b).

Uma andlise da distribui¢do de tamanho das particulas foi feita para todos os ensaios
realizados e foi observado que quanto maior o Dsoy final apresentado, maior a amplitude da
distribui¢do de tamanho. A Figura 4.39 apresenta a distribui¢do de tamanho para os produtos
aglomerados que apresentaram o menor Dsoy (ensaio 13), o Dsoy intermediério (ensaio 14) e o
maior Dsoy (ensaio 6). O ensaio 13, que apresentou menor Dsoy, apresentou distribuicdo de
tamanho de particula mais estreita e maior fracdo de particulas menores que 150 pm. As maiores
particulas produzidas nessas condi¢des tiveram 420 pm < dp < 500 um. O ensaio 14 apresentou
maior reducdo nas particulas menores que 150 pm, quando comparado ao ensaio 13, além de
apresentar particulas maiores que 600 um. Por ultimo, o ensaio 6, que apresentou maior valor
de Dsov, praticamente nao apresentou particulas menores que 75 pm (apenas 0,2%) e apresentou

particulas maiores que 710 um, sendo a distribui¢do de tamanho mais ampla de todos os ensaios
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realizados. Esses resultados sdo coerentes, uma vez que o material com maior fragdo de

particulas maiores apresentard maior tamanho médio de particula.

35

B Ensaio 13 (2,3 mL/min, 75 2C, 0,7 % (m/m))
H Ensaio 14 (2,3 mL/min, 75 C, 24,9 % (m/m))
B Ensaio 6 (3,0 mL/min, 65 2C, 20,0 % (m/m))
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Figura 4.39: Distribuicdo de tamanho de particula para a goma ardbica aglomerada com

solucdes da prépria goma nos ensaios 6, 13 e 14.

4.7.4.2 Tempo de instantaneizacao e capacidade de dispersao

A Figura 4.40 apresenta imagens do teste de instantaneizacdo realizado para a
matéria-prima e para a goma ardbica aglomerada com soluc¢io da prépria goma nas condi¢des
O6timas. O tempo para completa submersao do material foi muito préximo para todas as
condi¢Oes experimentais usadas. O menor tempo, apresentado pelo ensaio nas condigdes Otimas
de processo, foi igual a 1,6 segundos e o maior tempo, apresentado pelo ensaio 12, foi igual a
3,3 segundos. Ou seja, em termos praticos os tempos de instantaneizacdo podem ser
considerados iguais. Dessa forma, as alteracdes no tamanho médio e na estrutura das particulas
oriundas do processo de aglomeragdo facilitaram a penetragdo do liquido possibilitando o seu
rapido umedecimento.

Em outros estudos com diferentes materiais organicos também foi observado que o
tempo de umedecimento do material aglomerado foi reduzido quando comparado com a
matéria-prima ndo aglomerada como, por exemplo, para pectina (Hirata et al., 2013), para

farinha de banana verde (Rayo et al., 2015) e para proteina de arroz (Andreola, 2017).
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Figura 4.40: Teste de instantaneizagdo para (a) goma ardbica ndo aglomerada, (b) goma ardbica
aglomerada nas condi¢des Gtimas.

A capacidade de dispersdo foi avaliada visualmente tanto para a matéria-prima
como para o produto aglomerado nas condi¢des Otimas conforme descrito no item 3.3.5.

Imagens do béquer com 4dgua e amostra, apds os 5 minutos de agitacdo, sao mostradas na Figura
4.41.
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Figura 4.41: Dispersdo em dgua (a) matéria-prima e (b) goma arabica aglomerada com solucdes
da prépria goma nas condi¢des Gtimas.

E possivel observar que a matéria-prima, mesmo sob agitacio nio se dispersou bem
em 4gua e ocorreu a formagdo de um grande grumo. A goma ardbica aglomerada dispersou-se

completamente e ndo ocorreu a formacdo de grumos e sim de uma solu¢do limpida com a
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amostra completamente dissolvida. Isso mostra que o mais rapido umedecimento e submersao
do produto aglomerado observados no teste de instantaneizac¢ao refletiu em melhor capacidade
de dispersdo sob agitacao. Melhor dispersdo do produto aglomerado em relagdo a matéria-prima
também foi relatada para pectina de alto grau de metoxilacdo (Hirata, 2015).

Segundo Schubert (1987), particulas mais finas tem maior tendéncia a formagao de
grumos € a medida que o tamanho das particulas aumenta, as suas propriedades de fluidez,
umedecimento e dispersdo sdo aprimoradas. O processo de aglomeracdo, por aumentar o
tamanho das particulas, melhorou as propriedades de umedecimento e de dispersdo da goma

ardbica em p6 de forma a facilitar o seu manuseio e condi¢gdes de uso.

4.7.4.3 Propriedades de fluidez

De maneira geral, a goma ardbica aglomerada apresentou melhor propriedade de
fluidez do que a matéria-prima, uma vez que houve redu¢do no valor do Icar para todas as
condic¢des utilizadas. Entretanto, alteracdo na classificacdo do nivel de fluidez ocorreu para
algumas condi¢des como mostrado na Tabela 4.11. Foi verificada uma relacao entre o nivel de
fluidez e a umidade do material, uma vez que os aglomerados obtidos nos ensaios que
combinaram baixa Qg € alta T.r apresentaram menor Xp.u. final € melhor nivel de fluidez. Este
foi o caso do ensaio 3, por exemplo, que apresentou a Xp.u. mais baixa e o melhor nivel de
fluidez, indicando que a reducdo na umidade do material favorece essa propriedade.

Nao foi possivel estabelecer uma relagdo entre o nivel de fluidez e o Dsov da
particula o que pode ser ilustrado pelos valores de Icar muito proximos apresentados pelos

produtos dos ensaios 11 e 13, maior e menor Dsoy final, respectivamente.
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Tabela 4.11: Icar € nivel de fluidez para a matéria-prima e para os produtos obtidos nas

condi¢des do planejamento experimental para aglomeracdo de goma ardbica com solucdes da

prépria goma.

Ensaios Qg (mL/min) T (°C) Cig% po(g/em®)  p(g/lem?®)  Icarr (%)  Nivel de fluidez
MP - - - 0,43+0,01 0,59+0,02 27,7+1,3 Moderado
1 1,5 65 56 033+0,01 044+0,01 23,5+273 Moderado
2 1,5 65 20,0 0,33+0,09 043+£0,11 222+27 Moderado
3 1,5 85 5,6 0,48 £0,00' 0,56 +0,01 14,3+0,8 Escoa livremente
4 1,5 85 20,0 0,45+0,02 0,56+0,02 19,8 +0,0° Bom escoamento
5 3,0 65 56 0,30+0,00> 0,40+0,01 252+1,8 Moderado
6 3,0 65 20,0 0,28+0,02 0,37+£0,01 24,6+24 Moderado
7 3,0 85 5,6 031+0,01 040£0,02 238+1,9 Moderado
8 3,0 85 20,0 0,33+£0,02 043+0,02 242+26 Moderado
9 1,0 75 12,8 0,46+0,00° 0,56+0,01 19,2+2,1 Bom escoamento
10 3,6 75 12,8 0,24+0,01 0,32+£0,02 26,5+0,7 Moderado
11 2,3 58 12,8 0,29+0,01 0,37+£0,02 22,8+1,9 Moderado
12 2,3 92 12,8 0,36+0,01 0,45+0,03 20,3+2,1 Moderado
13 23 75 0,7 037+0,01 048+0,01 23,1+£0,6 Moderado
14 2,3 75 249 0,39+0,01 0,49+0,01 19,6+1,0 Bom escoamento
15 2,3 75 12,8 0,37+0,01 0,45+0,01 18,3+1,7 Bom escoamento
16 2,3 75 12,8 0,39 +0,00* 047 +0,01 17,8+0,6 Bom escoamento
17 2,3 75 12,8 0,37+0,01 0,46+0,02 18,7+2,4 Bom escoamento
Ponto
Stimo 3,0 75 19,7 0,33+0,01 040+0,01 17,2+2,7 Bom escoamento

*#10,003; 2,0,002; %0,005; *0,003; °0,003.

4.7.4.4 Microscopia eletronica de varredura

As micrografias eletronicas de varredura obtidas para aumentos de 100x, 500x,
1000x e 5000x para a matéria-prima e para o produto aglomerado sao apresentadas na Figura
4.42. E possivel observar que houve alteracio das particulas em decorréncia do processo de
aglomeracdo. As particulas oriundas deste processo sdo menos arredondadas e mais irregulares
do que a goma ardbica ndo aglomerada. Nas micrografias da goma ardbica niao aglomerada sao

visualizadas particulas isoladas muito pequenas e arredondadas que estdo ausentes nas
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micrografias do produto aglomerado. Neste produto estas particulas menores aparecem aderidas
as superficies de particulas maiores confirmando o fendmeno de aglomeracao.

Nas Figura 4.42 (F) e (G) € possivel visualizar pontos que, aparentemente, sao
pontos em que houve a formacao das pontes solidas responsdveis pela unido entre as particulas.
Estas pontes ndo apresentam rachaduras o que indica que s@o pontes resistentes. A Figura 4.42
(H) apresenta a ampliac@o desses pontos. Essa aparente fusao entre particulas e solugdo ligante
também foi observada por (Hirata, 2015) quando solu¢des de goma ardbica foram utilizadas
como ligantes na aglomeragdo de pectina.

As estruturas aglomeradas apresentaram-se também mais porosas, uma vez que
ficam espacos vazios entre as particulas menores que lhes deram origem. Esta caracteristica
favorece a penetracdo do liquido no seu interior e, no caso estudado, refletiu-se na significativa

redu¢do do tempo de umedecimento e submersao do material em dgua.
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Figura 4.42: Micrografias da matéria-prima (A, B, C e D) e para a goma ardbica aglomerada

nas condig¢des 6timas (E,F, G e H).

4.7.4.5 Estabilidade da emulsdo

A estabilidade da emulsdo formada pela goma ardbica aglomerada nas condi¢cdes
6timas foi comparada com a apresentada pela matéria-prima conforme descrito no item 3.3.6.
Ap06s 7 dias do preparo das emulsdes, tanto a emulsdo preparada com a matéria-prima como
aquela preparada com o aglomerado apresentaram trés camadas diferentes: soro, emulsdo e

creme (Figura 4.43). As camadas formadas foram semelhantes as descritas por McClements
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(2007), a camada de soro foi opticamente transparente, a camada de emulsdo apresentou
aparéncia semelhante a da emulsdo original e a camada de creme formado foi opticamente

opaca.

Figura 4.43: Emulsdes preparadas com goma ardbica ndo aglomerada (A) e aglomerada com
solucdo da propria goma nas condi¢gdes 6tima (B).

O indice de formacdo de creme, calculado de acordo com a Equacdo 3.1, para o
produto aglomerado foi igual a 57,7% enquanto que para a matéria-prima ele foi igual a 64,0%.
Isso indica que a emulsdo formada com o produto aglomerado foi ligeiramente mais estavel que
aquela formada com a matéria-prima, apresentando menor desprendimento de dleo. Esse
resultado mostra que o processo de aglomeracao nao prejudicou a capacidade de estabilizacdo
de emulsdo da goma ardbica e, pelo contrdrio, proporcionou uma melhora nesta importante

propriedade do material.

4.8 AGLOMERACAO COM SOLUCOES DE INULINA

A anélise da aglomeracdo de goma ardbica utilizando solu¢des de inulina como
agente ligante foi feita com base em um planejamento experimental do tipo composto central
rotacional (DCCR). As varidveis Hp, Pa; € massa de matéria-prima foram mantidas fixas em

valores iguais aos utilizados na aglomeracdo com solugdes da propria goma. O volume de
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ligante adicionado foi igual ao utilizado no processo de aglomeragdo utilizando solugdes da
prépria goma como ligante, ou seja, 100 mL.

As condig¢des utilizadas para as varidveis independentes, Qjig € Tar, também foram
iguais as utilizadas na aglomeragdo com solu¢des de goma ardbica e determinadas com base
em ensaios preliminares. A condi¢ao méxima para a varidvel independente Cii; foi determinada
de acordo com testes de solubilizacdo realizados preparando-se solucdes de 20,0 a 25,0%
(m/m). Como a partir da concentracao de 23,0% (m/m) ndo houve completa solubilizacdo a
temperatura ambiente, foi estabelecida a Cjig mdxima utilizada neste estudo, 22,1% (m/m). A
solubilidade da inulina descrita na literatura é ampla e variou desde 1,2% (peso/volume) a
40,0% (peso/volume) e diversos autores relatam a sua dependéncia com a temperatura (Silva,
1996; Kim et al., 2001 e Bot et al., 2004).

As condicdes para cada ensaio e os resultados obtidos para as respostas analisadas,
o tamanho médio final das particulas (Dsov) € rendimento do processo (1)), sdo apresentados na
Tabela 4.12. O valor atribuido ao Dsoy é a média de dez medidas feitas a partir da parada de
atomizacdo de ligante e variou entre 2444 + 4.5 pym e 303,5 = 6,9 um. Assim como na
aglomeracdo utilizando solugdes da propria goma, a umidade do material ao final da aspersdo
foi menor do que 10,0% para todos os ensaios, nao sendo necessario um periodo de secagem.

O Dsoy aumentou para todas as condi¢des experimentais analisadas. O menor Dsoy
final, 244,4 + 4,5 (um), foi obtido para o ensaio 12 que foi realizado sob maior Ta;, 92 °C. O
maior valor de Dsov, 303,5 + 6,9 (um), foi obtido para o ensaio 10 que foi realizado sob maior
Qiig. Esses valores confirmam que houve aglomeracdo durante o processo e indicam que
solugdes de inulina podem ser utilizadas como ligante. Ndo foram encontrados na literatura
estudos que analisaram o comportamento das solu¢des de inulina como ligante.

O n apresentado na Tabela 4.12 variou entre 38,3% e 70,4% e a maioria dos ensaios
apresentou rendimento acima de 50,0%. Assim como na aglomeracdo com solugdes de goma
ardbica, o arraste de material, principalmente no inicio do processo, em decorréncia do tamanho
das particulas, foi a principal causa de perda de material. Nesse caso, no entanto, houve maior
formacao de torrdes e aquelas condicdes com baixos rendimentos também apresentaram maior
fragdo de torrdes. Esse foi o caso dos ensaios 4 € 9, que apresentaram menores rendimentos e

maiores fracdes de torrdes dentre todas as condi¢des testadas.
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Tabela 4.12: Planejamento DCCR 2%, Dsov, Xp.u. € N € para aglomeragdo utilizando solugdes de

inulina.
Ensaios Qiig (mL/min) Tar (°C) Ciig (%) Dsov (um) Xb.u.(%) N (%)
1 1,5 (-1) 65 (-1) 6,0 (-1) 285,1+£10,9 5,8+0,1 47,4
2 1,5 (-1) 65 (-1) 18,0(+1) 2684+6,6 6,0+£0,3 47,3
3 1,5 (-1) 85 (+1) 6,0 (-1) 2495+6,3 3,3%0,1 40,5
4 1,5 (-1) 85 (+1) 18,0 (+1) 270,122 3,5+£0,0 39,7
5 3,0 (+1) 65 (-1) 6,0 (-1) 2914+1,5 79+0,1 53,0
6 3,0(+1) 65 (-1) 18,0 (+1) 282,7+6,8 74+0,1 64,8
7 3,0 (+1) 85 (+1) 6,0 (-1) 2609+28 6,1 +£0,1 59,7
8 3,0 (+1) 85 (+1) 18,0 (+1) 2789+5,0 5,7+£0,2 60,3
9 1,0 (-1,68) 75 (0) 12,0 (0) 277,1+£2,0 35+0,3 38,3
10 3,6 (+1,68) 75 (0) 12,0 (0) 303,5+6,9 8,6+0,1 70,4
11 2,3 (0) 58 (-1,68) 12,0 (0) 295,6 £6,7 79+0,2 58,1
12 2,3 (0) 92 (+1,68) 12,0 (0) 2444 +45 45+0,1 49,3
13 2,3 (0) 75 (0) 1,9(-1,68) 2708+4,5 6,0+0,1 52,5
14 2,3 (0) 75(©0) 22,1 (+1,68) 281,2+1,8 6,6+0,0 59,0
15 2,3 (0) 75 (0) 12,0 (0) 281,4+4,1 58+0,1 574
16 2,3 (0) 75 (0) 12,0 (0) 280,0+3,2 5,8+0,2 57,6
17 2,3 (0) 75 (0) 12,0 (0) 268,0+39 6,6+0,1 52,7

A cinética de crescimento e a evolucdo da umidade para os trés ensaios nas
condi¢des do ponto central sio mostradas na Figura 4.44. E observado um perfil similar para
os trés ensaios de modo que eles podem ser considerados reprodutiveis.

Os dados experimentais obtidos para as respostas Dsoy € m foram tratados
estatisticamente para obten¢cdo de modelos polinomiais que descrevessem o comportamento
dessas respostas em funcdo das varidveis independentes, Quig, Tar, Ciig. A significancia estatistica
desses modelos e a qualidade do ajuste foram determinadas por ANOVA a um nivel de
confianca de 90,0% e pela realizacdo o teste F de Fischer. O ajuste dos dados experimentais ao

modelo foi avaliado por meio dos coeficientes de determinacio (R?).
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Figura 4.44: Cinética de crescimento do Dsov € evolucdo da umidade do material para o ponto

central (2,3 mL/min, 75 °C, 12,0% (m/m), durante aglomera¢do de goma arabica com solugdes
de inulina.

A anélise dos resultados obtidos e dos modelos propostos serdo apresentadas para

cada resposta separadamente. Ao final, serd apresentado um modelo proposto para otimizacao

do processo levando-se em conta as duas respostas analisadas.

4.8.1 Tamanho final da particula e cinética de crescimento do granulo

Os valores de Dsoy mostrados na Tabela 4.12 indicam que as varidveis
independentes exerceram influéncia sobre o tamanho final da particula. E possivel perceber
que, de maneira geral, o aumento da Ta prejudicou o aumento das particulas, pois 0s menores
tamanhos foram obtidos para temperaturas mais altas, ensaio 12 (T, igual 92 °C) e ensaio 3 (Tar
igual a 85 °C). Além disso, o aumento da Qjig favoreceu o aumento da particula sendo o maior
Dsov obtido para o ensaio de maior Qig, ensaio 10. Nao € possivel tracar uma tendéncia de
varia¢do no valor de Dsov de acordo com a variag@o na Cig.

Uma andlise estatistica da significancia dos efeitos das varidveis independentes na
resposta Dsoy pode foi feita por meio do diagrama de Pareto apresentado na Figura 4.45. Ele
exibe os efeitos para as trés varidveis independentes bem como para as interacdes entre elas a
um intervalo de confianca de 90,0%. Os efeitos estatisticamente significativos localizam-se a

direita do limiar de significancia (p < 0,1).
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Os resultados apresentados na Figura 4.45 confirmam a observacdo com base nos
dados da Tabela 4.12 sobre a influéncia das varidveis independentes no Dsov. Eles indicam que
dentre as varidveis independentes, a T exerceu maior influéncia sobre o tamanho final das
particulas, seguida da Qig. A Ciig isoladamente nado € significativa para o Dsoy, entretanto ela
nao deve ser desconsiderada uma vez que a sua interacdo com a Tar se mostrou significativa.
Uma andlise dos efeitos de cada uma das varidveis independentes no Dsoy foi feita com base
nos dados da Tabela 4.12, nas cinéticas de crescimento do granulo construidas com os dados

obtidos por meio da sonda Parsum e na Figura 4.45.

2-Tar(L) -5.60787 |

1- Qlig(L) 3,14103

Interacio2 e 3 3.083257

1-Qlig(Q)

2 -Tar(Q)

3-CcL 1,131247
3-C(Q) -.628638
Interaciole3 .2534344

Interacio 1e2 -.024418

p=1

Efeitos padronizados
Figura 4.45: Diagrama de Pareto para os efeitos das varidveis Qiig (1), Tar (2) € Ciig (3) no
tamanho médio final das particulas para o processo de aglomeracdo de goma ardbica com
solucdes da inulina.

Além das cinéticas de crescimento dos granulos, as superficies de respostas geradas
a partir do modelo polinomial proposto, utilizando-se varidveis codificadas, para o Dsov
(Equagdo 4.5) também foram utilizadas para avaliagdo da influéncia das varidveis
independentes e estatisticamente significativas no tamanho final das particulas. Isso foi
possivel pois os residuos apresentaram distribui¢do normal, dessa maneira, o modelo foi testado
estatisticamente por ANOVA e pelo teste F de Fischer com intervalo de confianca de 90,0%.
O modelo foi estatisticamente significativo, uma vez que o o Fcac para a regressao, 6,43, foi
maior que o Fup, 2,72. E, pode ser considerado preditivo pois o Fcac para a falta de ajuste, 1,08,
foi menor do que o Fub, 9,29, ou seja, a falta de ajuste ndo € significativa. O coeficiente de

determinagio (R?) foi igual 89,0%. E importante salientar que as varidveis independentes no
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modelo devem estar em valores codificados e ele € vdlido para os limites experimentais

utilizados neste estudo.

Dsoy = 276,81 + 6,23Qy;, + 3,66Q%, — 11,30T,, — 3,52T2 + 2,24C;;y — 1,37C%, 45
~0,06Qyi. Tar + 0,66Qyi4. Crig + 7,997y Ciig

4.8.1.1 Efeito da temperatura do ar de fluidizacdo

Cinéticas de crescimento dos granulos para ensaios com diferentes Ta € mesmas
condi¢cdes de Qiig e Ciig sdo apresentadas na Figura 4.46. As cinéticas estdo de acordo com o
observado a partir dos valores finas de Dsoyv € coerentes com a Figura 4.45. Os ensaios com
menor T, proporcionaram maior taxa de crescimento da particula, ou seja, a medida que a
temperatura do ar aumentou menor taxa de crescimento foi observada e, consequentemente,

menor o tamanho final da particula fo1 obtido.
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Figura 4.46: Cinética de crescimento do Dsoy e evolucdo da umidade da goma ardbica em pé
durante aglomeracao com solugdes de inulina para os ensaios (a) Se 7 e (b) 11 e 12.

O aumento da temperatura do ar aumenta a taxa de secagem da solucdo ligante,
reduz a umidade dentro do leito e causa redu¢do na umidade do material como pode ser
observado pela evolucdo da umidade do material durante os ensaios. Assim, menor quantidade
de ligante estard disponivel na superficie das particulas tornando-as menos pegajosas o que
reduza a quantidade de pontes liquidas formadas e a coalescéncia entre as particulas.

A Figura 4.47 apresenta a evolucdo das fragdes retidas para particulas finas (dp <
150 um), intermedidrias (150 < dp < 300 um) e particulas grossas (dp > 300 um) para ensaios

com diferentes Ta. Os dois ensaios apresentaram trés fases de crescimento, nao apresentando a
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fase IV em que ocorre estabiliza¢do no tamanho da particula. No entanto, houve diferenca entre
eles principalmente no perfil da fase III.

O ensaio 11, com menor temperatura (Figura 4.47 (a)), no inicio da fase III,
apresentou alta taxa de coalescéncia, com o rdpido aumento na fracdo de particulas grossas.
Nos momentos finais ocorreu uma reducdo na taxa de crescimento da fracdo de particulas
grossas. Ao final desse ensaio, também foi possivel notar uma leve reducdo na fracdo de
particulas intermedidrias. Para o ensaio 12, com maior Ta (Figura 4.47 (b)), a intensidade de
coalescéncia foi menor e a taxa de aumento da fragdo de particulas grossas foi constante. A
coalescéncia provavelmente ocorreu entre particulas finas e intermedidrias, pois houve, durante
toda fase III, reducdo de particulas finas, mas a fracdo de particulas intermedidrias permaneceu
constante, isso pode ser em decorréncia do aparecimento de particulas intermedidrias, por meio

da nucleacdo, e desparecimento, por meio da coalescéncia, em uma mesma taxa.
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Figura 4.47: Evolucao das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Tar (a)
ensaio 11 (2,3 mL/min, 58 °C e 12,0% (m/m)) e (b) ensaio 12 (2,3 mL/min, 92 °C e 12,0%
(m/m)).

Superficies de resposta foram construidas a partir do modelo proposto pela Equagao
4.5, uma vez que o modelo se mostrou significativo e os residuos apresentaram distribuicao
normal. As superficies de resposta que envolvem a variavel T.r € demonstram o seu efeito sobre
0 Dsov, de acordo com o modelo proposto, sdo apresentadas na Figura 4.48.

Os efeitos da Ta € da Qug sdo mostrados na Figura 4.48 (a). Nota-se que
independente da Qg utilizada, a medida que a T aumenta, o Dsov esperado diminui e, para

vazdes abaixo do ponto central, temperaturas acima do nivel 0 diminuem consideravelmente o
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valor do Dsoy. Todavia, quando o nivel da Qiig estd proximo ao nivel extremo superior € possivel
trabalhar com temperaturas até o nivel central sem que o tamanho da particula seja prejudicado.
Isso indica que o aumento da vazdo de ligante compensa ligeiramente a alta taxa de secagem
de ligante proporcionada por altas temperaturas, de modo a permitir o umedecimento e
coalescéncia das particulas viabilizando maior taxa de aglomeracao.

A superficie de resposta para o Dsov final em fung@o da Tar e Ciig é apresentada na
Figura 4.48 (b). O efeito do aumento da temperatura na reducdo do Dsoy € mais pronunciado
quando esta varidvel estd acima do nivel central e a Cj;g € utilizada abaixo do nivel central. Este
comportamento indica que, para a interacao entre Cj;g € Tar, 0 efeito negativo da rapida secagem

do ligante serd evidente apenas quando associado a maior quantidade de 4gua inserida no leito.
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Figura 4.48: Superficies de resposta para Dsoy, para aglomeragao de goma ardbica com solugdes

de inulina, em func¢do da Tar € Quig (a) € da Tar € Ciig (b). A varidvel ndo apresentada na superficie

de resposta foi mantida no nivel 0.

4.8.1.2 Efeito da vazdo de ligante

A vazdo de ligante influenciou o tamanho final das particulas, uma vez que todos
os ensaios com maior Qjig apresentaram Dsov final maior que aqueles com menor Qjg mantidas
as outras varidveis independentes constantes. Isso pode ser observado nos valores apresentados
na Tabela 4.12. Entretanto, a variacdo no Dsoy foi pequena e a maior diferenca entre os seus
valores foi observada quando houve maior variacdo na Qig. Esses resultados se refletem na
Figura 4.45, em que a Qg tem efeito significativo e positivo, porém esse efeito € relativamente

pequeno frente ao efeito apresentado pela Tar.
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Da mesma maneira que na anélise do processo de aglomeracao utilizando solugdes
de goma como ligante, as cinéticas de crescimento foram construidas com a evolu¢do do Dsov
em funcdo do tempo relativo de modo que, para um mesmo tempo relativo, a quantidade de
ligante adicionada é a mesma independente da vazio utilizada. Cinéticas para ensaios em que
houve variagdo apenas na Qg sdo apresentadas na Figura 4.49. E possivel observar que em
maiores vazdes a taxa de crescimento foi ligeiramente maior, assim como o valor final de Dsoy
apresentado na Tabela 4.12. A maior diferenca entre as curvas de crescimento foi observada
para os pontos axiais em relacdo a Qig, quando essa varidvel foi utilizada em seus niveis
extremos inferior e superior. O aumento da Qjg proporciona mais rapido umedecimento da

superficie das particulas o que favorece a unido entre as particulas.
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Figura 4.49: Cinética de crescimento do Dsoy e evolucdo da umidade da goma ardbica em pé
durante aglomeragdo com solucdes de inulina para os ensaios 1 e 5 (a) e para os ensaios 9 e 10
(b).

A evolucdo das fracdes retidas para particulas finas, intermedidrias e grossas para
os ensaios em que houve variagcdo na Qg ocorreu de maneira similar, como pode ser visto na
Figura 4.50. Tanto o ensaio 9 (Qiig igual 1,0 mL/min) quanto o ensaio 10 (Qig igual 3,6 mL/min)
apresentaram trés fases de crescimento e o perfil das trés fases foi o mesmo para as duas
condig¢des. Entretanto, o ensaio com maior vazao de ligante apresentou maior redu¢do na fragdao
de particulas intermedidrias e maior aumento na fracao de particulas grossas. O que indica que
a taxa de coalescéncia foi ligeiramente maior para a condi¢do de maior Qj; em decorréncia do
maior umedecimento das particulas no interior do leito, ou seja, maior disponibilidade de

ligante.
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Figura 4.50: Evolucgdo das classes de tamanho das particulas para diferentes valores de Qiig (a)
ensaio 9 (1,0 mL/min, 75°C e 12,0% (m/m)) e (b) ensaio 10 (3,6 mL/min, 75°C e 12,0% (m/m)).

O efeito da variacdo na Qg no tamanho final da particula pode ser analisado
também pelas superficies de respostas construidas a partir do modelo proposto na Equacao 4.5.
A Figura 4.48 (a) apresenta os valores esperados para o Dsoy final em fungdo da Qg € da Tar.
O valor de Dsoy aumenta ligeiramente com o aumento da Qg como observado
experimentalmente e, em menor temperatura, o efeito da Qg é mais pronunciado. Nessas
condic¢des a taxa de evaporacdo da dgua presente na solucao ligante é menor fazendo com que
a variacao na Qg proporcione maior variagdo na umidade do material. A Figura 4.51 apresenta
os valores esperados para o Dsoy final em fun¢do da Qg € da Ciig. O Dsoy esperado aumenta com
o aumento da Qjig, principalmente para valores acima do nivel +1 independente da concentragao

da solug¢do utilizada.
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Figura 4.51: Superficies de resposta para Dsoy, para aglomeragao de goma ardbica com solugdes
de inulina, em fun¢do da Qg e Ciig. A varidvel ndo apresentada na superficie de resposta foi

mantida no nivel 0.

4.8.1.3 Efeito da concentragdo da solucdo

A concentra¢do da soluc@o de inulina isoladamente nao influenciou o Dsoy final
como pode ser visto nos valores apresentados na Tabela 4.12 para os ensaios em que ocorreu
variacdo apenas nessa varidvel. A cinética de crescimento da particula também foi pouco
influenciada pela Ciig para a aglomera¢do de goma arabica utilizando solucdes de inulina, como
apresentado na Figura 4.52, em quem ensaios com diferentes concentracdes apresentaram
cinéticas de crescimento muito parecidas. At€ mesmo para a comparagdo entre os ensaios 13 €
14 (Figura 4.52 (c)), em que houve a maior variacdo na Ciig as cinéticas de crescimento foram
semelhantes e o Dsoy final para o ensaio 14, maior Cig, foi apenas pouco maior que aquele
apresentado para o ensaio 13, menor Cig.

Esse resultado também ¢€ refletido no grafico de Pareto, na Figura 4.45, onde a Ciig
isoladamente nao apresentou efeito estatisticamente significativo em um intervalo de confianca
igual a 90,0%. Todavia, apesar de a Ciig isoladamente ndo apresentar efeito significativo, a sua
interagdo com a Ta fol significativa para o valor de Dsov final. Dessa forma, € interessante
observar a Figura 4.48 (b) que apresenta a superficie de resposta para os valores de Dsov a partir
do modelo proposto (Equacdo 4.5). Na superficie de resposta podemos perceber que quando
temperaturas maiores que 75 ° C (nivel 0) forem utilizadas, o Dsoy esperado serd maior se

maiores Cig forem aplicadas.
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Figura 4.52: Cinética de crescimento do Dsoy € evolugdo da umidade da goma ardbica em po
durante aglomeragdo com solucdes de inulina para os ensaios 1 e 2 (a), para os ensaios 7 e 8 (b)

e para os ensaios 13 e 14.

4.8.2 Rendimento do processo

Com base nos valores apresentados na Tabela 4.12, o rendimento do processo
aumentou com o aumento da Qug. Todos os ensaios com Qg igual a 1,5 mL/min apresentaram
n abaixo de 50,0%, enquanto que todos os ensaios com Qg igual a 3,0 mL/min apresentaram n
maior que 50,0%. Além disso, o menor 1 (38,3%) foi observado para o nivel extremo inferior
da Qiig € 0 maior 1 (70,4%) para o nivel extremo superior dessa varidvel. Com relacdo a Tar, de
maneira geral, maiores niveis dessa varidvel resultaram em menor rendimento. No entanto, na
comparacdo entre os ensaios 6 e 8, o ensaio 8, em que foi utilizada maior temperatura,
apresentou maior rendimento. Variacdes na Cyz parecem ndo alterar o rendimento do processo,

pois ensaios com diferentes niveis de Ciigz apresentaram rendimentos muito semelhantes.
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O diagrama de Pareto apresentado na Figura 4.53 exibe a significancia estatistica
para as trés varidveis independentes bem como para as interagdes entre elas a um intervalo de
confiancga de 90,0%. Os efeitos estatisticamente significativos localizam-se a direita do limiar

de significancia (p < 0,1).

1 - Qlig(L)

2 - Tar(L) Bos

11,3697

-2.62701
3-ck 83566
Interacdo 1e2 3917
Tar (Q) 615
Interacaolel 042
Interacio2e3
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ctie @ (&

p=1

Efeitos padronizades
Figura 4.53: Diagrama de Pareto para os efeitos das varidveis Qiig (1), Tar (2) € Ciig (3) no
rendimento do processo de aglomeraciao de goma ardbica com solucdes da inulina.

Os resultados apresentados na Figura 4.53 confirmam a observagdo com base nos
dados da Tabela 4.12 sobre a influéncia das varidveis independentes no Dsoy final. Eles indicam
que dentre as varidveis independentes a Qjg, foi a Unica varidvel com efeito estatisticamente
significativo. Esse resultado € diferente daquele apresentado quando solu¢des de goma arabica
foram utilizadas como ligante, quando todas as varidveis independentes foram estatisticamente
significativas. Isso pode estar relacionado a menor diferenga entre o tamanho final da particula
para ensaios com diferentes Ciig para as solu¢des de inulina, discutido anteriormente, € também
a menor variacdo na umidade do material em decorréncia da varia¢do da Tar quando comparada
as situagdes de variacdo na Qiig, como pode ser visto na comparagdo entre os ensaios 9 e 10 e
na comparagao entre os ensaios 11 e 12.

No item seguinte serd apresentada uma anélise do efeito da Qjg, ja que esta foi a
unica varidvel com efeito significativo. Além dos valores observados, as superficies de
respostas construidas a partir do modelo polinomial para varidveis codificadas (Equacdo 4.6)
também foram analisadas. Isso foi possivel, pois os residuos apresentaram distribui¢cao normal,

sendo o modelo testado estatisticamente por ANOVA e pelo teste F de Fischer com intervalo
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de confianga de 90,0%. O Fcac para a regressdo, 13,11, foi maior que o Fepb, 2,72 0 que torna o
modelo significativo e o Feac para a falta de ajuste, 1,43, foi menor do que o Feb, 9,29, ou seja,
a falta de ajuste ndo € significativa e o modelo pode ser considerado preditivo. O coeficiente de
determinagdo (R?) foi igual 94,4%. Apesar de apenas a Qi ser significativa, assim como nos
casos anteriores, o modelo foi utilizado com todos os pardmetros. E importante salientar que as
variaveis independentes no modelo devem estar em valores codificados e ele € vélido para os

limites experimentais utilizados neste estudo.

n = 59,08 +8,57Q;y — 1,20Q%, — 1,99T,, — 1,41T2 + 1,65C,;, — 0,71C%, 4.6
+2,11Q4;9- Tar + 1,67Qig- Clig — 1LATTar. Ciig

A Figura 4.54 apresenta o rendimento do processo e a formagdo de torrdes para
cada um dos ensaios realizados. Dentre as condicOes testadas, os ensaios que apresentaram
maiores rendimentos foram aqueles com menor fracdo de torrdes. Ou seja, além do arraste de
material a formacio de torrdes influenciou o 1 obtido. E possivel observar o efeito da Qg
também na fracdo de torrdes. Os ensaios 5 a 8, em que foi utilizada a Qg no nivel +1
apresentaram menor fragdo de torrdes, quando comparados aos ensaios 1 a 4, em que foi

utilizada a Qiig no nivel -1.

& I Rendimento (%) M Fragdo de torrdes %

75

1 23 45 6 7 8 9 1011121314 1516 17

Ensaios

Figura 4.54: Rendimento e fracao de torrdes para os ensaios de aglomeragao utilizando solugdo

de inulina como ligante.
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4.8.2.1 Efeito da vazdo de ligante

Assim como no processo de aglomeracao utilizando solu¢des de goma ardbica, para
a aglomeracdo utilizando soluc¢des de inulina, o aumento da vazdo de ligante resultou em
aumento do rendimento do processo. Isso pode ser observado na Tabela 4.12 e na Figura 4.54.
Nessa figura, € possivel perceber que os ensaios com vazdo igual a 1,5 mL/min (ensaios de 1 a
4) e o ensaio com vazdo igual a 1,0 mL/min (ensaio 9) apresentaram menores rendimentos
quando comparados aos ensaios de maior vazao: ensaios de 5 a 8 (3,0mL/min), ensaios de 11 a
17 (2,3 mL/min) e ensaio 10 (3,6 mL/min). Os ensaios de menor e maior vazao foram os que
apresentaram menor e maior rendimento, respectivamente. Esse resultado estd relacionado ao
répido aumento das particulas quando maiores vazdes sao utilizadas, ficando o material menos
suscetivel ao arraste.

A Figura 4.55 apresenta a distribui¢io de tamanho de particula para a matéria-prima
e para os ensaios 9 e 10, ensaios em que foram utilizados os extremos inferior e superior para
Qiig, respectivamente. As condigdes utilizadas no ensaio 10 proporcionaram maior taxa de
crescimento da particula (Figura 4.49 (b)) e maior alteracdo na distribui¢do do tamanho da
particula. E possivel perceber que apds injetados 20,0% da solugio ligante, esse ensaio, de
maior Qiig, apresenta distribuicao de tamanho mais ampla e menor fracio de particulas menores
que 150 um do que o ensaio 9. Essas caracteristicas resultam em menor arraste de material e

em maior rendimento do processo.
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Figura 4.55: Distribui¢cdo de tamanho em termos de fracdo retida e curva cumulativa obtidas (a)
antes do inicio da aglomeragdo pela sonda Parsum e para um tempo relativo de 20,0% para os

ensaios (b) 9 e (¢) 10

4.8.3 Otimizacao da aglomeracao utilizando solucido de inulina como ligante

As condigdes 6timas do processo foram obtidas a partir dos modelos propostos para
rendimento e tamanho da particula utilizando o programa Solver toolbox (Microsoft Excel
v.2016). Os niveis dos parametros do processo foram determinados de modo que o tamanho da
particula fosse maximo. Os valores obtidos foram +1,68 (3,6 mL/min), 0,00 (75 °C) e +1,22
(19,3% (m/m) para Tar, Qiig € Ciig, respectivamente.

Um ensaio foi realizado nas condi¢des determinadas como Otimas para validagao
dos resultados preditos. Os valores preditos foram 299,7 um para o tamanho médio da particula
e 71,0% de rendimento. Os valores obtidos no ensaio de validacdo foram 293,8 + 43 ym e
66,3%. Os modelos podem ser considerados vélidos, uma vez que os desvios dos valores
obtidos experimentalmente foram baixos em relacio aqueles preditos, 2,0% para o Dsoy € 6,6%
para o rendimento. A umidade final do material aglomerado nestas condi¢des foi igual a 9,0 +

0,23% (b.u.), abaixo do limite estabelecido de 10,0% (b.u.). A fracao de torrdes produzidos foi
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baixa, comparada aos valores obtidos para os ensaios do planejamento experimental, igual a

6,4%.
4.8.4 Caracterizacido do produto aglomerado

4.8.4.1 Distribui¢do de tamanho das particulas

O processo de aglomeracdo alterou a distribuicdo de tamanho das particulas. O
produto obtido nas condi¢des do ponto 6timo praticamente ndo apresenta particulas menores
que 75 um e particulas com 75 pm < dp < 150 pm que antes representavam quase 50,0% do
material passaram a ser de aproximadamente apenas 10,0%, como mostrado na Figura 4.56.
Apbs o processo de aglomeragdo, a distribuicdo de tamanho de particula € mais larga e as
maiores particulas tem entre 500 e 600 pm. Assim como para as diferentes condi¢des testadas,

na condi¢do 6tima, a maior fracio de particulas apresentou tamanho entre 150 e 250 um.
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Figura 4.56: Distribui¢io de tamanho de particula para a goma ardbica (a) e para a goma ardbica
aglomerada com solugdes inulina nas condi¢des do ponto 6timo (b).

Quanto maior o Dsov final apresentado, maior a amplitude da distribuicdo de
tamanho. A Figura 4.57 apresenta a distribui¢cdo de tamanho para os produtos aglomerados que
apresentaram o menor Dsoy final (ensaio 12), o Dsov final intermedidrio (ensaio 8) e o maior
Dsov final (ensaio 10). O ensaio 12, que apresentou menor Dsoy final, apresentou distribuicao de
tamanho mais estreita e mais da metade das particulas com Dsoy menor que 150 pm. As maiores
particulas produzidas nestas condi¢des foram as maiores que 420 um. Os ensaios 8 e 10
apresentaram a mesma amplitude de distribuicdo de tamanho, mas o ensaio 10 apresentou
menor fracdo de particulas com Dsgy menor que 150 um e fracdo um pouco maior de particulas
maiores que 500 um. Esses resultados sdo coerentes, dado que o material com maior fracao de

particulas maiores apresentard maior tamanho médio de particula.
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Figura 4.57: Distribuicdo de tamanho de particula para a goma ardbica aglomerada com

solucdes de inulina nos ensaios 12, 8 e 10.

4.8.4.2 Tempo de instantaneizacdo e capacidade de dispersdo

Os produtos obtidos pela aglomeracdo de goma arabica com soluc¢des de inulina
apresentaram tempo de submersao muito préximos entre si, sendo o menor tempo igual a 1,8 s
e o maior 2,5 s. Esses valores sdo muito inferiores ao tempo apresentado pela matéria-prima,
que mesmo apds 600 s ndo apresentou completa submersao. A Figura 4.58 apresenta imagens
do teste de instantaneizacdo realizado para a matéria-prima e para a goma ardbica aglomerada
com solucdo de inulina nas condicdes Gtimas. E possivel observar que o material é rapidamente
umedecido e submerge por completo, mas niao ocorre a sua dispersao.

O teste de capacidade de dispersao foi realizado conforme o item 3.3.5 e as imagens
sao mostradas na Figura 4.59. Da mesma forma que aconteceu quando solucdo de goma foi
utilizada como ligante, a goma ardbica aglomerada com solu¢do de inulina apresentou boa

capacidade de dispersdo e nao houve a formagio de grumos.
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Figura 4.58: Teste de instantaneizagdo para (a) goma ardbica ndo aglomerada, (b) goma ardbica

aglomerada com solucdo de inulina nas condi¢des Gtimas.

Figura 4.59: Dispersdo em 4gua (a) matéria-prima e (b) goma ardbica aglomerada com solucdes

de inulina nas condi¢des 6timas.

4.8.4.3 Propriedades de fluidez

A propriedade de fluidez para a goma ardbica aglomerada com solugdes de inulina
apresentou uma pequena melhora quando comparada a matéria-prima, mas em apenas quatro
condi¢Oes houve mudanca de nivel de moderado para bom escoamento como mostrado na

Tabela 4.13. Assim como na aglomeracdo solucdes da prépria goma, os ensaios que
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proporcionaram condi¢des mais secas € material com Xpu final menores foram os que

apresentaram também melhor nivel de fluidez.

Tabela 4.13: Icar € nivel de fluidez para a matéria-prima e para os produtos obtidos nas

condi¢des do planejamento experimental para aglomeracido de goma ardbica com solucdes de

inulina.
Ensaios Qi (mL/min) Ta (°C) Cig% ps(g/em’®)  pi(g/em’)  Icar (%)  Nivel de fluidez
MP - - - 0,43 +£0,01 0,59+£0,02 27,7+1,3 Moderado
1 1,5 65 6,0 037+001 047+000° 222+1,1 Moderado
2 1,5 65 18,0 0,35+0,02 0,47+0,005 242+26 Moderado
3 1,5 85 6,0 043+0,01 0,53+0,02 19,5+0,8 Bom escoamento
4 1,5 85 18,0 0,37+0,00' 0,46+0,02 19,9+3,1 Bom escoamento
5 3,0 65 6,0 030+0,02 041+£0,03 254+1,8 Moderado
6 3.0 65 18,0 0,34+0,01 0,44+0,02 23,1+1,2 Moderado
7 3.0 85 6,0 032+0,02 042+£0,01 242+1,7 Moderado
8 3.0 85 18,0 0,29+0,02 0,39+0,01 265+29 Moderado
9 1,0 75 12,0 0,42 +0,00> 0,52+0,01 19,1 +0,5 Bom escoamento
10 3,6 75 12,0 0,31+£0,01 0,38+0,02 20,4 +3,1 Moderado
11 2,3 58 12,0 0,28+0,01 0,38+0,02 258+1,7 Moderado
12 2,3 92 12,0 0,40+0,01 050+0,02 19,4+0,5 Bom escoamento
13 2,3 75 1,9 031+£0,01 041+£0,01 254+24 Moderado
14 2,3 75 22,1 0,38+0,00° 048+0,01 21,5+14 Moderado
15 23 75 12,8 0,34+0,000 0,44+0,01 22,7+1,8 Moderado
16 23 75 12,8 0,32+0,02 0,41+0,00" 21,7+44 Moderado
17 2,3 75 12,8 0,32+0,01 0,42+0,01 224+0,6 Moderado
Ifc?nto 3,6 75 19,3 0,30+0,01 0,40+0,01 24,6+0,6 Moderado
6timo

*#10,003; 20,003; 30,003; “0,002; °0,003; °0,005; 70,004.

4.8.4.4 Microscopia eletronica de varredura

As micrografias eletronicas de varredura obtidas para aumentos de 100x, 500x,
1000x e 5000x para a matéria-prima e para o produto aglomerado com solu¢@o de inulina nas
condi¢Oes Otimas sdo apresentadas na Figura 4.60. Asssim como para aglomeracdo com

solucdes de goma ardbica, houve alteracdo das particulas em decorréncia do processo de
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aglomeracdo. As particulas aglomeradas sdo menos arrendondadas e mais irregulares do que a
goma ardbica ndo aglomerada e ndo € observada a presencga de particulas muito pequenas como
na matéria-prima.

As particulas aglomeradas parecem bem consolidadas e ndo sdo aparentemente
porosas como pode ser visto nas Figura 4.60 (F) e (G). Entretanto, apesar disso apresentaram
umedecimento e imersao muito mais rdpidos que a matéria-prima. Os pontos de unido entre as
particulas ndo apresentam rachaduras o que indica estabilidade do aglomerado formado. A

Figura 4.60 apresenta a ampliacdo de um desses pontos.
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Figura 4.60: Micrografias da matéria-prima (A, B, C e D) e para a goma ardbica aglomerada

nas condicdes 6timas (E, F, G e H).

4.8.4.5 Quantificacdo de inulina no produto aglomerado

A quantifica¢do de inulina inserida na goma ardbica aglomerada foi medida, como
descrito no item 3.3.7, com o objetivo de verificar se ocorreu de fato a sua incorporagdo ao
produto aglomerado. Essa andlise foi realizada apenas para aqueles ensaios em que
possivelmente a quantidade de inulina incorporada a goma arédbica foi maior: ensaio 10, que
apresentou maior tamanho, e ensaio 14, no qual foi utilizada solu¢do mais concentrada como

ligante e para o produto obtido nas condi¢des Gtimas.
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Os ensaios foram realizados em duplicata conforme descrito no item 3.3.7 e os
valores sdo apresentados na Tabela 4.14. A concentracdo de inulina (Cin, %) refere-se a
concentracdo de inulina em toda a massa final do produto aglomerado. Os resultados obtidos
sao coerentes uma vez que o teor de inulina acompanhou a concentragdo da solucao utilizada,

quanto maior a concentracao da solu¢ao maior o teor de inulina incorporada ao produto.

Tabela 4.14: Teor de inulina no produto aglomerado.

Ensaios Qiig (mL/min) Tar (°C) Ciig% Cin (%)
10 3,6 (+1,68) 75 (0) 12,0 (0) 2,71 £0,04
14 2,3 (0) 75 (0) 22,1 (+1,68) 4,68 +0,15
Ponto 6timo 3,6 (+1,68) 75 (0) 19,3 (+1,22) 4,41 +£0,08

E possivel também estabelecer uma relacio entre as condi¢des experimentais,
apresentadas na Tabela 4.12, e o aproveitamento da inulina aspergida. Este aproveitamento foi
calculado considerando a concentracdo de inulina no aglomerado e o rendimento do processo.
Como esperado, o aproveitamento da inulina aspergida dependeu do rendimento do processo,
mas também foi dependente da umidade do aglomerado. O ensaio 10 e o ponto 6timo que
apresentaram os melhores rendimentos, 70,4% e 66,3%, respectivamente, € maiores Xp.u., 8,6%
(ensaio 10) e 9,0% (ponto 6timo), dentre os trés ensaios analisados, também apresentaram
melhor aproveitamento de inulina. Para o ensaio 10, 63,6% da inulina aspergida foi incorporada
a goma ardbica aglomerada e, para o ponto 6timo, esse valor foi de 60,6%. O ensaio 14, dentre
trés ensaios analisados, foi o que apresentou menor rendimento (59,0%) e menor Xp.u., (6,6%),
para esse ensaio aproveitamento da inulina foi menor, igual a 50,0%.

Esse resultado relaciona-se as condi¢des mais dmidas no interior do leito, que
proporcionaram menor perda de inulina pela rdpida secagem da solucio antes que entrasse em
contato com o material e também por arraste junto ao material aglomerado. Essa observacgado é
reforcada pelo fato de que o ensaio 10 e o ponto 6timo foram os que produziram aglomerados
de maior tamanho. Nesses ensaios houve maior umedecimento das particulas, maior formagao
de pontes liquidas e, por consequéncia, maior formac¢do de pontes sélidas entre as particulas
resultando em particulas maiores. Sendo assim, foi possivel maior incorpora¢do da inulina

presente na solucdo ligante no material em po.
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4.8.4.6 Estabilidade da emulsdo

A estabilidade da emulsao formada pela goma ardbica aglomerada com solugdo de
inulina nas condi¢des Otimas também foi comparada com aquela apresentada pela matéria-
prima como feito para o produto aglomerado com solugdes da prépria goma. A emulsdo
formada com o produto aglomerado com solu¢do de inulina também apresentou trés camadas

diferentes: soro, emulsio e creme como mostrado na Figura 4.61.

Figura 4.61: Emulsdes preparadas com goma ardbica goma ardbica ndao aglomerada (A) e
aglomerada com solu¢do de inulina nas condi¢des 6tima (B).

O indice de formagdo de creme, calculado de acordo com a Equagdo 3.1, para o
produto aglomerado foi igual a 81,8% enquanto que para a matéria-prima foi igual a 64,0%.
Isso indica que a emulsdo formada com o produto aglomerado com solu¢@o de inulina foi menos
estavel que aquela formada com a matéria-prima, apresentando maior desprendimento de 6leo.
A diminui¢do na estabilidade da emulsdo pode estar relacionada a presenca de inulina no

material, uma vez que a goma ardbica tem melhores propriedades emulsificantes.

4.9 COMPARACAO ENTRE O PROCESSO DE AGLOMERACAO COM
SOLUCOES DE GOMA ARABICA E SOLUCOES DE INULINA
Foi possivel otimizar o processo de aglomeracdo para os dois tipos de ligantes

utilizados com aumento no tamanho da particula para 336,6 + 9,1 pum e 293,8 £ 4,3 um para
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solucdo de goma ardbica e solugdo de inulina, respectivamente. O rendimento do processo nas
condi¢Oes Otimas foi considerado satisfatério e com valores muito proximos para os dois
ligantes, sendo 68,0% para goma ardbica e 66,3% para inulina. Os produtos obtidos
apresentaram umidade aceitdvel, o que garante estabilidade durante o armazenamento, 7,6 +
0,24 (% b.u.) para goma ardbica e 9,0 + 0,23% (% b.u.) para inulina.

A seguir sdo apresentadas as comparacdes para o tamanho final da particula e

propriedades do produto aglomerado.

4.9.1 Influéncia do tipo de ligante no Dsov final e na distribuicdo do tamanho
de particula

O Dsov final médio para diferentes ligantes em suas diferentes concentragdes

utilizadas neste estudo € apresentado na Figura 4.62. As condi¢des A, B, C e D sdo as diferentes

condig¢des de temperatura e de vazao de ligante utilizadas: A, 1,5 ml/min e 65 °C; B, 1,5 mL/min

e 85°C; C, 3,0 mL/min e 65 °Ce D, 3,0 mL/min e 85 °C.

BMIN6.0% mMIN18.0% mMGAS5.6% mGA 20,0 %

400
360
320 -
280
240
200
160
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80
40
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A B ¢
Condigdes de T, e Qy,

Figura 4.62: Influéncia do tipo de ligante no Dsov.

As solucdes de goma ardbica apresentaram menor tensao superficial e maior angulo
de contato do que as solu¢des de inulina. Apesar disso, de maneira geral, maiores valores de
Dsoy foram encontrados quando solugdes de goma ardbica foram utilizadas como ligante. Esses
resultados sdo atribuidos a0 aumento na viscosidade da solucio que possibilita maior absor¢ao
da energia cinética do choque entre as particulas e diminui a probabilidade de ricocheteamento

entre as particulas (Ennis et al., 1991). Outra caracteristica da solu¢do de goma ardbica que
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pode ter contribuido para formagdo de pontes liquidas mais resistentes e, consequentemente,
maior taxa de aglomeracdo é o seu comportamento reoldgico, ou seja, a presenga de tensdao
residual que pode representar uma resisténcia ao espalhamento da gota na superficie da
particula e fazer com que ela fique disponivel para formagao de pontes liquidas por mais tempo.

A diminui¢do do angulo de contato nem sempre serd vantajosa para a coalescéncia
no processo de aglomeracao, principalmente em particulas porosas, pois pode significar menor
tempo de disponibilidade do ligante na superficie da particula para formacdo de pontes liquidas.
Assim como observado neste estudo, (Hirata, 2015), observou que o aumento do angulo de
contato favoreceu o crescimento dos granulos de pectina.

Com relacdo as cinéticas de crescimento dos granulos, nos momentos iniciais do
processo a taxa de crescimento foi semelhante para os dois tipos de ligantes utilizados. Todavia,
na segunda metade do processo os granulos formados com solu¢des de goma arabica
apresentaram maior taxa de crescimento (Figura 4.63 (a)). Esse comportamento € também
atribuido a maior viscosidade da solucdo ligante e, consequentemente, a formagao de pontes
liquidas mais resistentes. A medida que o granulo aumenta é preciso pontes liquidas mais fortes
entre as particulas para formacao de granulos estdveis.

O efeito da viscosidade da solug¢do pode ser visualizado na Figura 4.63 (b) que
apresenta as cinéticas de crescimento do granulo para a condicdo D. Nessa condicdo, em que
foi utilizada maior vazao de ligante, o umedecimento da superficie das particulas € mais rapido

e o crescimento das particulas serd mais favorecido quanto maior for a viscosidade da solugdo.
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Figura 4.63: Cinética de crescimento do Dsoy € evolugdo da umidade para as condi¢des a) A
(ensaio 1) e B (ensaio 2) e b) C (ensaio 7) e D (ensaio8).

O favorecimento do crescimento dos granulos pelas solu¢des de goma também pode
ser visualizado na Figura 4.64. Nela é possivel observar que menores fracdes de finos e maiores
fracdes de particulas maiores que 420 um estdo presentes na goma aglomerada com solucdes

da prépria goma.
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Figura 4.64: Distribuicdo de tamanho de particula para a goma ardbica aglomerada nas

condicdes A com diferentes solucdes ligantes.

4.9.2 Influéncia do tipo de ligante nas propriedades do produto aglomerado
O tipo de ligante utilizado ndo influenciou no tempo de instantaneizacdo e
capacidade de dispersdo da goma ardbica aglomerada. Os aglomerados com os dois ligantes

apresentaram considerdvel redu¢do no tempo de umedecimento e imersdo em dgua quando
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comparados a matéria-prima. A capacidade de dispersdo em 4dgua sob agitacdo também foi
melhorada para os dois ligantes utilizados. Esse resultado indica que o ligante utilizado e a
variacdo no Dsoy final dos aglomerados observada ndo interferiram nessas caracteristicas do
produto e que tanto solu¢des de goma ardbica quanto solucdes de inulina podem ser utilizadas.

Com relagdo as propriedades de fluidez, para ambos ligantes, melhores resultados
foram encontrados para as condi¢des de aglomeragdao mais secas. Contudo, foi possivel alterar
o nivel de fluidez do aglomerado em maior nimero de ensaios quando utilizada solugdo de
goma ardbica.

A estabilidade da emulsdo formada foi aprimorada para a aglomeracdo com solucao
de ardbica nas condi¢des 6timas, mas foi reduzida para a aglomeragdo com solucao de inulina
nas condi¢Oes Otimas. Esses resultados indicam que o processo de aglomeracdo ndo é
prejudicial a capacidade de estabilizacdo de emulsdo apresentada pela goma ardbica. A reducio
da estabilidade com o uso de solu¢des de inulina pode estar relacionada ao fato de que a inulina

ndo apresenta capacidade emulsificante igual a goma ardbica.
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5 CONCLUSOES

A aglomeragdo de goma ardbica mostrou-se possivel tanto para solu¢des de goma
ardbica, quanto para solugdes de inulina. Os aglomerados obtidos apresentaram maior tamanho
final de particula, umidade aceitdvel e melhores propriedades de escoamento e instantaneizacao
quando comparados a matéria-prima. A aglomeracao utilizando solu¢des de inulina produziu
aglomerados com associacdo entre inulina e goma ardbica, o que é promissor para O
aprimoramento das propriedades prebidticas deste material.

A técnica de velocimetria de filtro espacial utilizada foi util para a construcdo das
cinéticas de crescimento dos granulos e para o melhor entendimento do efeito dos parametros
do processo nas caracteristicas do produto. Por meio da evolucdo das fracdes de diferentes
tamanhos foi possivel estabelecer uma relacdo entre as condi¢des aplicadas e os fendmenos
predominantes na aglomeracao.

A vazio de ligante foi o pardmetro de processo de maior efeito, uma vez que afetou
significativamente o tamanho final das particulas e o rendimento do processo para os dois
ligantes utilizados. A concentracdo do ligante afetou de maneira significativa apenas a
aglomeragdo com goma ardbica. Por meio dos resultados obtidos foi possivel observar que o
aumento da viscosidade da solu¢do favorece a unido entre as particulas favorecendo a
aglomeragdo. O tamanho final das particulas e a cinética de crescimento do granulo analisados
em conjunto permitem concluir que o beneficio do aumento da viscosidade exprime-se
principalmente quando os granulos ja tiveram um crescimento inicial, ou seja, quando €
necessdria maior for¢a de adesdo entre as particulas.

Condigdes otimas de processo para os dois ligantes foram estabelecidas e os
produtos aglomerados apresentaram melhores propriedades do que a matéria-prima. Foi
observado redu¢do no tempo de umedecimento e instanataneizacdo e redu¢do no Icar, 0 que
indica melhores propriedades de fluidez. A capacidade de estabilizacdo para o aglomerado com
solucdo de goma ardbica também apresentou melhor resultado do que a apresentada pela
matéria-prima.

Por meio desse estudo € possivel estabelecer uma relacio entre as caracteristicas da
solucdo ligante e as propriedades do produto aglomerado. As solucdes com tensao residual e
maior viscosidade, solu¢des de goma ardbica, proporcionaram melhora mais expressiva nas

propriedades do aglomerado como tamanho e fluidez. Entretanto, os produtos aglomerados com
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solucdes de inulina também apresentaram aumento no tamanho de particula, melhoria nas
propriedades de fluidez e capacidade de instantaneizacdo semelhante aos aglomerados com
solugdes de goma ardbica. Assim sendo, € possivel concluir que a inulina pode ser utilizada
com ligante em processos de aglomeracdo com a vantagem de acrescentar propriedades

prebidticas ao produto.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

. Aprofundar o estudo da relag@o entre as caracteristicas reoldgicas das solugdes e a forga
das pontes liquidas e s6lidas formadas no aglomerado determinando, por exemplo, a resisténcia
e quebra destes granulos durante o manuseio apds o processo de aglomeracdo.

. Estudar a temperatura de transi¢do vitrea da goma ardbica e sua relacdo com a
temperatura e atividade de dgua de modo que seja possivel estabelecer a temperatura de
pegajosidade do material durante o processo de aglomeracgao.

. Analisar, por meio de testes microbioldgicos, o efeito prebidtico da insercao de inulina
na goma ardbica e estabelecer uma relacdo entre a quantidade de inulina inserida e o efeito
prebidtico alcangado.

. Estudar o comportamento da goma ardbica aglomerada com inulina em formulacdes
reais de alimentos e bebidas e estabelecer se a presencga de inulina ird provocar altera¢cdes como,
por exemplo, alteragcdo significativa na estabilidade de emulsdes e alteracdes organolépticas

nesses produtos.
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Comparacio entre as curvas de distribuicao de tamanho

cumulativas obtidas por difracio a laser e pela sonda Parsum para diferentes ring buffer
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Figura A.1: Curva

processo (P1).
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Figura A.2: Curvas de distribuicdo cumulativas para ring buffer de 500 ap6s 30 minutos de

processo (P2).
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Figura A.5: Curvas de distribui¢do cumulativas para ring buffer de 2500 ap6s 30 minutos de

processo (P2).
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Figura A.6: Curvas de distribui¢cdo cumulativas para ring buffer de 2500 ao final do processo

(P3).
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Figura A.7: Curvas de distribuicdo cumulativas para ring buffer de 10000 ap6s 15 minutos de

processo (P1).
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Figura A.8: Distribui¢do cumulativas para ring buffer de 10000 ap6s 30 minutos de processo

(P2).
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Figura A.9: Distribui¢do cumulativas para ring buffer de 10000 ao final do processo (P3).
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Figura A.10: Curvas de distribuicao cumulativas para ring buffer de 15000 apés 15 minutos de

processo (P1).
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Figura A.11: Distribui¢do cumulativas para ring buffer de 15000 apds 30 minutos de processo

(P2).
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Figura A.12: Curvas de distribuicdo cumulativas para ring buffer de 15000 ao final do processo

(P3).



