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RESUMO

O equipamento mais apropriado e utilizado no recobrimento de particulas finas é o leito
fluidizado. Entretanto, trabalhos de pesquisa e a pratica industrial mostram que, para
alguns processos, sdo necessdrias modificacdes do equipamento convencional para
melhorar o regime fluidodindmico. O emprego de vibracdo mecanica ao leito fluidizado
convencional tem resultado em significativa melhora no desempenho de processos com
particulas finas e coesivas, de dificil fluidizacdo. A aplicacdo de recobrimento em
particulas desse tipo (principalmente quimicos, firmacos e alimentos) tem adquirido
cada vez mais importancia industrial, tendo diversas finalidades, como por exemplo, a
diminui¢do da reatividade do material recoberto com o meio externo (luz, oxigénio e
agua, entre outros agentes). Levando em conta a importancia do recobrimento de
granulos finos, a dificuldade de operacao dos leitos fluidizados convencionais com esse
tipo de particula e a escassez de estudos deste processo no leito vibrofluidizado, o
objetivo deste trabalho foi realizar um estudo da fluidodindmica e do processo de
protecdo do bicarbonato de sddio em um leito vibrofluidizado por recobrimento e
aglomeracdo. As seguintes etapas foram executadas: -caracterizagdo fisica do
bicarbonato de sodio, estudo da fluidodindmica em leito fluidizado convencional e
vibrofluidizado, andlise dos processos de recobrimento e aglomeragdo por suspensao
polimérica em funcdo da amplitude e freqii€éncia de vibragcdo e da temperatura do ar,
avaliando o diametro médio, indice de Hausner, angulo de repouso, indice de
escoabilidade e liberacdo de CO, do produto, além do indice de torrdes e massa
elutriada no processo. Foram também realizadas anélises da eficiéncia de protecdo do
produto para diferentes condi¢des de temperatura e umidade relativa do ambiente e do
monitoramento do processo utilizando medidas de flutuacdo de pressdo. A
fluidodinamica do material no leito vibrofluidizado resultou em curvas caracteristicas
tipicas da literatura e foram determinadas as velocidades de minima fluidizagdo,
vibrofluidizacdo e vibrofluidizacdo completa e de minima mistura, variando-se a
amplitude entre 0 e 2 cm e a freqiiéncia entre 0 e 360 rpm. Foram observadas menores
velocidades de fluidizacdo incipiente para o leito vibrofluidizado em relacdo ao leito
fluidizado convencional, além de expressiva melhora na dinamica em leito

vibrofluidizado. O processo de recobrimento foi realizado variando-se a amplitude entre
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0 e 2 cm, a freqiiéncia entre 0 e 360 rpm e a temperatura do ar de fluidiza¢c@o entre 60°
C e 80° C. Os resultados revelaram a presenca de dois mecanismos distintos dependente
das condicdes de operacdo: recobrimento das particulas individuais por camadas e
aglomeracdo por nucleagdo, que tiveram como conseqiiéncia uma faixa bastante ampla
de crescimento (6,69 % a 44,50 %). O indice de escoabilidade, dangulo de repouso e
indice de Hausner foram menores para particulas recobertas comparadas com o
bicarbonato de sédio sem recobrimento, indicando melhor fluidez do material apds o
processo. Foi comprovada a eficiéncia da prote¢do do bicarbonato de sédio tanto pelo
recobrimento como pela aglomeracao, visto que para o bicarbonato processado a perda
de CO, ficou entre 2 % e 9 %, enquanto para o bicarbonato puro essa perda variou entre
5,5 % e 12,5 % nas condi¢des de ambiente estudadas. A andlise das isotermas de
adsor¢do confirmou a efici€éncia de protecdo por recobrimento e aglomeracdo do
bicarbonato de sédio, e o modelo de GAB mostrou-se adequado para o ajuste das
1sotermas de adsorcdo do bicarbonato de sédio recoberto e aglomerado. Foi também
verificada a viabilidade do monitoramento do processo através de medidas de flutuagao

de pressdo em tempo real.

Palavras-chave: leito vibrofluidizado, protecdo, particulas finas, recobrimento,

aglomerac¢do, microencapsulacdo.
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ABSTRACT

The most appropriate equipment used in the coating of fine particle is the fluidized
bed. However, research studies and industrial practice show that in some cases
modifications of the conventional equipment is necessary to maintain its dynamic stability.
The use of mechanical vibration in conventional fluidized beds results in significant
improvement of the process performance with fine and cohesive particles, which are
difficult to fluidize. The coating of fine particles (mainly chemicals, pharmaceuticals and
food) is getting more and more industrial importance aiming at different purposes, as for
example to decrease reactivity of the material with the environment (light, oxygen and
water, among others). Due to the importance of coating of fine particles and the rareness of
studies on this process in vibrofluidized beds, this work aims to study the fluid dynamics
and coating of sodium bicarbonate in a vibrofluidized bed, passing through the following
stages: the sodium bicarbonate physical characterization, fluid dynamic analysis of the
material in conventional and vibrofluidized beds, process analysis as a function of
amplitude and frequency of vibration, and of the fluidizing air temperature, evaluating the
product mean diameter, Hausner index, angle of repose, flowability index and CO; release,
as well as lump index and elutriated mass. Product protection efficiency and analysis of
process monitoring using measurements of pressure fluctuation were also carried out. The
material fluid dynamics provided characteristic curves typical of the ones found in the
literature for vibrofluidized beds. Minimum fluidization, minimum vibrofluidization,
minimum complete vibrofluidization and minimum mixture velocities were determined for
varying vibration amplitude between 0 and 2 cm and frequency between 0 and 360 rpm.
Inferior values were obtained for the vibrofluidized bed incipient velocity, compared to the
conventional fluidized bed, and intense movement of the particles with enhancement of the
bed dynamics was verified. The coating process was performed for varying vibration
amplitude between 0 and 2 cm, frequency between 0 and 360 rpm and temperature of
fluidizing air between 60 °C and 80 °C. The results revealed the presence of two distinct
mechanisms depending on the operating conditions: layering of individual particles and
agglomeration by nucleation, having as a consequence a broad range of particle growth
(6.69 % to 44.50 %). The flowability index, angle of repose and Hausner index of the

coated particles were smaller compared with uncoated sodium bicarbonate, indicating
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greater fluidity of the material after processing. The efficiency of protection of sodium
bicarbonate by the polymeric coating/agglomeration was demonstrated as CO, loss was
between 2 % and 9 % for processed bicarbonate, while that for the pure bicarbonate ranged
between 5.5 % and 12.5 % for the environment conditions analyzed. The analysis of
adsorption isotherms confirmed the sodium bicarbonate protection by polymeric coating
and agglomeration, and the GAB model was suitable for adjusting the adsorption isotherms
of coated and agglomerated sodium bicarbonate. Also, the viability of monitoring the

process through on line measures of pressure fluctuation was verified.

Key-words: vibrofluidized bed, protection, fine particles, coating, agglomeration,

microencapsulation.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

Na industria de alimentos, o recobrimento e aglomeracdo de microparticulas é
utilizado na incorporacdo de ingredientes (acidulantes, corantes, temperos, vitaminas e
minerais) e aditivos naturais aos produtos alimenticios; com a principal finalidade de alterar
a textura, melhorar a qualidade nutricional, aumentar a vida util e controlar as propriedades
dos alimentos processados. Aplica-se ainda na retencdo de compostos volateis, prote¢ao de
ingredientes contra perdas nutricionais (efeitos de evaporacdo, umidade, oxigénio e luz
ultravioleta), auxilio a mistura e preservacdo ou efeito de mascarar sabores através da
inibi¢do de reacdes com outros materiais, além de incorporar aos alimentos mecanismos de

controle e liberagdo de determinados componentes (RE, 2003).

Nas industrias quimicas, farmacéuticas e de cosméticos, as razdes para aplicagao
de recobrimento e aglomeracdo de particulas finas sdo semelhantes: proteger o produto de
agentes ambientais, em particular, contra a umidade, luminosidade e calor excessivo;
reduzir a possibilidade de contaminacao do produto e aumentar a sua resisténcia mecanica;
mascarar sabores e odores desagradédveis; reduzir e/ou controlar a taxa de dissolucdo de

substincias ativas.

O bicarbonato de sédio € uma particula fina, que apresenta uma série de aplicagcdes
, sendo as mais freqiientes como antidcido estomacal e fermento quimico. Ele € estdvel ao
ar seco, mas decomposto por ar umido ou aquecimento. Em solucdo aquosa, comeca a
decompor-se lentamente a partir de 20 °C, a partir de 50 °C desprende gis carbonico e a
100°C converte-se em carbonato de sédio (Barrilha). No caso do fermento quimico, o
bicarbonato de sddio se encontra misturado a um 4cido, que acelera o processo da perda de
gds carbOnico, e o recobrimento das particulas de bicarbonato tem a finalidade de protecao,

visando diminuir a libera¢do de gas carbdnico.

A técnica do leito fluidizado € indicada na literatura como alternativa eficiente
para recobrir esse tipo de particula fina (LINK e SCHLUNDER, 1997; HEMATI et al.,
2003; HAMPEL et al., 2008; CUNHA, 2009), com vantagens como: curto tempo de
processo, baixo custo com mao-de-obra, possibilidade de realizar granulagdo, recobrimento

e secagem no mesmo equipamento. O bom contato géds-sélido e a intensa mistura dos
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sOlidos favorecem a transferéncia de calor e massa e a homogeneidade do produto.
Entretanto, quando o material a ser recoberto é umidificado pela solu¢do ou suspensao de
recobrimento podem surgir grandes aglomerados de particulas que levam a instabilidade
dindmica do leito. Por se tratar de um processo complexo, a fluidiza¢do ainda é de dificil
controle, influenciada por diversas varidveis operacionais (ZANK et al., 2001; HEMATI et
al., 2003). Processos intermitentes t€m sido indicados para resolver o problema da
aglomeracdo e instabilidades dindmicas como channeling e defluidizacdo, mas com

conseqiiente aumento de tempo e, portanto, do custo do processo.

Para melhorar a fluidizacdo de particulas finas e coesivas, uma importante
possibilidade € a aplicacdo de vibragdo mecénica ao leito, tornando-o vibrofluidizado, pois
a vibracdo domina as forcas de atracdo interparticulas, aumentando a qualidade de
fluidizacdo de particulas que tendem a aglomerar. Essa versdo do equipamento ja é
aplicada industrialmente em secagem, aquecimento, resfriamento e reacdes cataliticas. Sua
utilizacdo em processos de recobrimento ainda € bastante restrita e praticamente ainda nao
foi estudada (GUPTA e MUJUMDAR, 1980; DALEFFE, 2005; MORIS e ROCHA, 2006).
Por outro lado, particulas cada vez menores e mais dificeis de serem processadas tém-se
tornado comercialmente importantes, identificando-se um futuro promissor nas dareas

farmacéutica, quimica, de alimentos, etc., com a producio de microcéapsulas (0,2 - 500 um).

Como vantagens de se trabalhar com o leito vibrofluidizado podem-se citar: a
vibracdo mecanica faz com que a quantidade de ar necessdria para a fluidizacdo seja
reduzida, possibilitando trabalhar com vazdes menores que podem acarretar em um menor
gasto energético; a fluidizacdo é homogénea, mesmo para materiais aglomerantes, pois a
vibragdo causa quebra dos agregados e diminui¢do dos canais preferenciais (DALEFFE,

2005; MEILI, 2009).

Apesar da escassez de pesquisas sobre recobrimento de particulas finas em leitos
vibrofluidizados, € esperado um melhor desempenho nesse equipamento em comparagdo ao
leito fluidizado convencional, com melhor estabilidade dinamica, levando a produtos mais

homogéneos e processos mais eficientes.

Levando-se em conta a necessidade de protecao do bicarbonato de sédio contra
agentes do ambiente que provocam a liberacdo de CO,, a escassez de estudos sobre

recobrimento de particulas finas e a possibilidade de utilizagdo do leito vibrofluidizado



nesse processo, este trabalho tem como objetivo realizar um estudo da fluidodinadmica e do
recobrimento do bicarbonato de sédio em um leito vibrofluidizado utilizando suspensao
polimérica, visando a sua protecdo contra a perda de CO,. Para atingir o objetivo, as

seguintes etapas foram realizadas:
e (Caracterizacao fisica do bicarbonato de sddio;
e FEstudo da fluidodinidmica em leito fluidizado convencional e vibrofluidizado;

e Andlise do processo de recobrimento e aglomeracdo do bicarbonato de sédio
em fun¢do dos parametros vibracionais, amplitude e frequéncia de vibracao, e
temperatura do ar de fluidizagdo, e definindo como respostas o crescimento, o
indice de Hausner, o angulo de repouso, o indice de escoabilidade e a
liberacao de CO, do produto, além do indice de torrdes e da massa elutriada no

Pprocesso;

e Avaliacdo do monitoramento do processo através de medidas de flutuacdo de

pressao.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Apresenta-se neste capitulo uma revisdo bibliogrifica abordando os seguintes
temas: bicarbonato de so6dio e suas caracteristicas; processos de fluidizagdo,
vibrofluidiza¢do e recobrimento de particulas e monitoramento do regime dindmico por

andlise das flutuacdes de pressao.

2.1) Bicarbonato de sodio

O bicarbonato de s6dio é um po fino, coesivo, cristalino e branco, estavel ao ar
seco, mas decomposto por ar imido ou aquecimento, desprendendo gés carbdnico a partir
de 50° e a 100°C converte em carbonato de sédio (Barrilha). Em solu¢do aquosa, comeca a

decompor-se lentamente a partir de 20°C.
Como aplicacdes do bicarbonato de s6dio podemos citar:
- Industria alimenticia: componente ativo de fermentos quimicos, além de ser também
utilizado diretamente na producao industrial de bolos, biscoitos e massas em geral;

- Extintores de incéndio: Constituinte principal do pé quimico de maior utilizacdo em
extingdo de incéndio; o bicarbonato de sédio se decompde liberando CO, e H,O que

produzem efeitos de abafamento e resfriamento, respectivamente;

- Farmacéutico: Como sal efervescente em alguns medicamentos; devido a liberacdo de

CO,, atua como antidcido. Também € utilizado em solu¢@o para hemodidlise;

- Ragdo animal: Ao corrigir o pH no sistema digestivo dos animais traz uma série de

beneficios a satide, também supre a necessidade de sédio (geral) e carbonato (em aves);
- Polimeros: Como agente de expansao, utilizado na producao de esponjosos;

- Curtumes: O bicarbonato de sédio € utilizado na neutralizacao do couro;

- Cosméticos: Utilizado na fabricacdo de desodorantes, shampoo, entre outros;

- Higiene oral: Usado por dentistas na limpeza dos dentes, em solucdes orais para

combate as caries, creme dental, etc.;
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- Sabdo e Detergente: Utilizado na fabricagdo de sabdo, como controlador de pH; por

ser um 4lcali moderado € utilizado com agente tamponante e purificador;

- Téxtil: O bicarbonato de so6dio tem muitas aplicacdes na industria téxtil, como
catalisador na fabricacdo do poliéster, como agente de absor¢do em estamparias, como

agente neutralizador e branqueador de tecidos;
- Papel e celulose: Como agente neutralizador e em tratamentos de efluentes;

- Uso doméstico: Em limpeza de metais (principalmente a prata), na eliminacdo de
odores em refrigeradores, na descontaminacdo de verduras frutas e legumes, etc.
Salienta-se que testes realizados mostram que sdo eliminados até 90% de residuos
quimicos em verduras, frutas e legumes quando mergulhados em solugdo de

bicarbonato de sodio.

Algumas propriedades fisicas do bicarbonato de s6dio podem ser vistas nas

Tabelas 2.1 e 2.2:

Tabela 2.1 - Algumas propriedades do bicarbonato de s6dio (MAKENI CHEMICALS,

2005).
Propriedades Especificacoes
Densidade real, g/cm3 2,2
Densidade aparente, g/cm3 09a1l,3
Calor especifico, cal/g°C 0,245
Ponto de fusdo, °C 270
pH da solugdo 0,1M (25°C) 83

Solubilidade Soluvel em agua e insolivel em acetona e dlcool




Tabela 2.2 - Solubilidade do bicarbonato de sédio em dgua (MAKENI CHEMICALS,

2005).
T (°C) 0 15 25 30 35 45 60
g NaHCO3/100
6,9 8,8 10,2 11,0 11,8 13,6 16,6
ml HzO

Para este trabalho, a aplicagcdo visada do bicarbonato € sua utilizacdo na industria
alimenticia como componente ativo no fermento quimico; geralmente, para formacgdo do
fermento em po, o bicarbonato encontra-se juntamente com mais dois elementos: um acido
e um complemento. O 4dcido pode ser o cremor de tartaro e o complemento, que tem como
funcdo dar consisténcia, € um amido. O bicarbonato de sédio em altas temperaturas libera o
gds carbonico, sendo que esta a¢do € catalisada pelo dcido. O gds carbonico entdo fica preso

na massa, fazendo-a crescer e dando-lhe uma consisténcia leve.

Kuu et al. (1998) estudaram o efeito da umidade relativa e da temperatura na
estabilidade do bicarbonato de sédio utilizando métodos de gravimetria e titulacio com
acido. Neste estudo, foram colocadas amostras de bicarbonato de sédio em dessecadores
com ambientes a diferentes valores de umidade relativa (RH), entre 30 e 93% e
temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C. Os resultados mostraram que a temperatura e a
umidade relativa sdo importantes fatores nas isotermas de sor¢do e cinética de
decomposicdo do bicarbonato. Os autores consideraram RHy, como umidade relativa limite,
que ¢ a umidade acima da qual o bicarbonato come¢a a ganhar massa, ¢ RHc como
umidade relativa critica, a umidade na qual o bicarbonato simultaneamente ganha massa e
comeca a hidrolisar (consequentemente perdendo massa). As isotermas de sorcdo
mostraram um fendmeno incomum a altas RH, onde a massa do bicarbonato de sdédio

aumentou ou diminuiu com o tempo, dependendo da temperatura.

Quando o p6 foi submetido a temperatura amena e alta umidade (25°C e 93%RH),
a massa do pé aumentou rapidamente com o tempo devido ao fato da umidade relativa
ultrapassar RHy, nesta temperatura; porém quando o pé foi colocado a altas temperaturas e
alta umidade (40°C, 89% e 55°C, 82%), a massa do p6 diminuiu com o tempo enquanto a

RH se manteve abaixo da RHy, e a taxa de decomposi¢do (liberacao de CO,) foi maior que
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a taxa de sor¢do de umidade. Os autores concluiram entdo que o bicarbonato de sédio €
relativamente estavel a 25°C com umidade relativa abaixo de 76% e a 40°C com umidade

relativa abaixo de 48%.

2.2) Leito fluidizado

O fendmeno da fluidizacdo € uma operacdo na qual passa-se um fluido através de
particulas finas em condi¢des que fazem com que estas se assemelhem a um liquido
(KUNNII e LEVENSPIEL, 1991). Os leitos fluidizados gés-particula sdo muito utilizados
na industria quimica por proporcionarem um bom efeito de mistura entre as fases e altas
taxas de transferéncia de calor e massa requerendo para isso um baixo consumo energético.

Virios regimes de fluidizacao podem ser obtidos, como mostra a Figura 2.1.

Leito Fixo Minima Fluidizagdc Fluidizagao
Fluidizagio Suave Borbulhante

N SR

Gas ou Liguido Gas ou Liquido Liquido
(baixa velocidada)
(=) ®) {e) (d)
Slugging Slugging Fluidizagdo
{shug axial) (shugs planos) Turbulenta Fluidizagio em Fase
' Leve com Transporte
Preumatico

i

T
LY
¥i

Gds ou Liguido
{alta velocidade)

(=) i (g) ()

Figura 2.1 — Regime de fluidiza¢do em fun¢do da velocidade do gés (adaptado de KUNNII
e LEVENSPIEL, 1991).



Nesta figura, observa-se:

a) Leito fixo: o fluido percola através dos espagos vazios entre as particulas, que

estdo imoveis, com vazao zero até a de minima fluidizacao (Upy).

b) Fluidizacdo minima: um aumento da vazdo acima da minima fluidizacdo até a
velocidade minima para o inicio do regime de bolhas resulta em uma suave e progressiva

expansao do leito com pouca agregacdo de particulas e pequena flutuacio de pressao.

c¢) Fluidiza¢do suave ou homogénea: um aumento da vazdo acima da minima

fluidizacdo, normalmente, resulta em uma suave e progressiva expansado do leito.

d) Fluidizacdo borbulhante: com o aumento da vazdo acima da minima fluidizag¢do
sdo observadas instabilidades com bolhas e canais preferenciais de gds, com vazdes

maiores a agitacdo se torna mais violenta e o movimento dos s6lidos mais vigoroso.

e) Fluidizacdo pistonada com bolhas axiais: com velocidades maiores, as bolhas de
gds crescem e se tornam grandes o suficiente para se espalhar através do leito; no caso de
particulas finas, elas escoam suavemente ao redor dos crescentes espagos vazios do gas e

ocorrem grandes flutuacdes de pressao.

f) Fluidizacdo pistonada com bolhas planas: para particulas grossas a por¢do do

leito abaixo da bolha € arrastada para cima como o movimento de um pistao.

g) Fluidizacdo turbulenta: quando a vazdo de gis é suficientemente alta, a
superficie superior do leito desaparece, sdo observados espagos vazios de varios tamanhos e

formas e movimento desordenado das particulas, com pequenas flutuagdes de pressao.

h) Transporte pneumadtico: com velocidade do gds acima da velocidade terminal

das particulas, os sé6lidos sdo carregados para fora do leito.

A Figura 2.2 mostra a variacdo da queda de pressdo em um leito fluidizado

convencional em funcao da velocidade do gés.



Leito fluidhizada i
“—PI —

Leito com arraste

u

Figura 2.2 — Queda de pressdo em func¢do da velocidade do gds (Modificada de Silva,

2006).

Para a predicdo da un, umas das equacdes mais conhecidas é a Equacdo 2.1

chamada de Equagdo de Egun (1952):

AP, (1_5mf)2 Hu (l_gmf)P” ’
"L =150 4, 75— (2.1)
me gmf ¢ dp gmf ¢d17
Mostra-se também, pelo balanc¢o de forgas no leito que:
AP
mf _
I _(pp_pf)(l_gmf)g (2.2)

‘mf

em que APys € a queda de pressdo no leito na uys €nr € a porosidade do leito na minima
fluidizag¢do; pr e pp sdo as densidades do fluido e da particula, respectivamente; p € a
viscosidade do fluido; ¢ € a esfericidade; d,, € o didmetro das particulas e g a aceleragdo da

gravidade.

Em condicdes de minima fluidizagdo, pode-se combinar as Equacdes 2.1 e 2.2

chegando a uma correlacao para predicao da velocidade de minima fluidizagao:

(1 & ) Prlhy
3 2

2
I-¢,,
150U =) B 17582
mf ¢dp mf ¢dp

- =(p,-p,)(1-5, )8 (2.3)

Utilizando os grupos adimensionais de Arquimedes (Ar) e Reynolds (Re), t€ém-se a

equacgao da seguinte forma:
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2.4)

Em que o nimero de Arquimedes, Ar e o nimero de Reynolds, Re, sdo dados por:

3d 3 _
Ar o p¢d, (/’zp pf)g (2.5)
U

_ oy,
U

Re (2.6)

Wen e Yu (1966) adotaram valores de porosidade de minima fluidizacio (ens) € de

esfericidade (¢) para vdrios sistemas, chegando as seguintes relacdes:

LIPSy @.7)
¢8mf3
Zey (2.8)
2 3 = .
¢ 8mf

Utilizando as relacdes de Wen e Yu (1966), a Equacdo 2.4 torna-se:

u,, =—+—(1135,7+0,04084r)"* —33,7 (2.9)
. '0f¢dp

Observando cuidadosamente a fluidizacdo de particulas de diversos tamanhos e

formas, Geldart (1986) classificou as particulas em quatro grupos, Figura 2.3.
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Figura 2.3 — Diagrama de Geldart (GELDART, 1986).

- Grupo C: particulas coesivas muito finas, para as quais a fluidizacdo
normalmente € muito dificil devido as forcas interparticulas serem maiores que as forcas

resultantes da acdo do gas. Como exemplo, podemos citar a farinha de trigo e o cimento.

- Grupo A: chamadas de particulas aeradas, s3o materiais com pequeno didmetro
ou baixa densidade (1,4g/cm3). Estes solidos fluidizam facilmente a baixas velocidades e
com controlado borbulhamento a velocidades altas, pois as for¢as sdo pouco coesivas.

Como exemplo, podemos citar o FCC (catalisador utilizado no cracking catalitico).

- Grupo B: areias ou particulas com diametro entre 40 e 500um e densidade entre
14 e 4g/cm3. Estes solidos fluidizam bem com agdo borbulhante vigorosa, sendo que o
tamanho das bolhas aumenta com a altura do leito e com a velocidade em excesso do gas

(u-upy). A areia de construcdo € um exemplo de particula deste grupo.

- Grupo D: particulas grandes, jorrdveis (dp > 600um) e mais densas, se
comportam imprevisivelmente, gerando grandes bolhas, vdrios canais preferenciais e
comportamento de jorro; as forcas coesivas interparticulas sdo comparadas com a forca de

arraste. Como exemplos deste grupo, podemos citar o cascalho e o grao de café.

Geldart et al. (1984) verificaram que pequenas mudangas no tamanho da particula

e em outros parametros que possam afetar as forgas interparticulas podem transformar um
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po fino de escoamento livre em um p6 coesivo. Os autores estudaram o Indice de Hausner
IH), definido como a relacdo entre densidade aparente aerada (Papacrada) € densidade
p

aparente compactada (Papcompac) € que avalia as caracteristicas de escoamento das particulas

(Tabela 2.3):

IH = Papaerada_ (2.10)
p apcompac
Este indice diferencia quantitativamente particulas do Grupo A, que apresentam
boa fluidez, de particulas coesivas e de dificil fluidez do Grupo C da seguinte forma:
particulas com 1,25 < [H < 1,4 sdo pertencentes ao Grupo A e particulas com IH > 1,4 sdo

pertencentes ao Grupo C.

Tabela 2.3 — Classificacdo das particulas pelo Indice de Hausner (JONG et al., 1999).

Caracteristicas do escoamento IH
Coesivo >1.4

Média Fluidez 1,25-14

Boa Fluidez 1-1,25
Otima Fluidez <1

Alguns estudos foram realizados depois de Geldart (1986) para diferenciar melhor
os tipos de sOlidos em que, além do didmetro e a massa especifica do sélido, sdo
consideradas também a relagdo u/upny, as propriedades do gas e a distribui¢do de tamanho

das particulas (GRACE, 1986).

Seville e Clift (1984) estudaram o efeito da adi¢do de um liquido ndo volatil no
processo de recobrimento de esferas de vidro do Grupo B de Geldart. Os autores
observaram um aumento da coesividade do material, o que dificultou a fluidizacdo e
também um aumento da porosidade do leito e velocidade de minima fluidizacdo. A adi¢ao
de uma pequena quantidade de liquido em particulas do Grupo B mostrou o comportamento

fluidodindmico do material na transi¢ao de Grupo A para C.
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Para garantir a homogeneizacdo das particulas através do leito sdo utilizados os
distribuidores de gds, com o objetivo de evitar a formagao de canais preferenciais (KUNNII
e LEVENSPIEL, 1991). Estudos em pequena escala utilizam placas porosas de ceramica ou
metal sinterizado como distribuidores que possuem resisténcia suficientemente alta ao fluxo
para gerar uma distribuicdo uniforme do gas através do leito e evitar a atricio das
particulas. Em relacdo a queda de pressdo, a experi€ncia mostra que os distribuidores
devem ter uma queda de pressdo suficiente para se atingir um fluxo homogéneo através da

secdo transversal do leito.

A atricdo € um problema no processo de fluidizacdo, pois causa a diminui¢do da
granulometria das particulas. Segundo Lee et al. (1993), citado por Lin e Wey (2004), a
atricdo pode ser afetada pela porosidade, tamanho, dureza, densidade e forma das
particulas. Bemrose e Bridgwater (1987) constataram que a atri¢do também € influenciada
pela velocidade da particula, temperatura e pressdo, consequentemente sendo influenciada
pelo distribuidor de gés e Vaux et al. (1979) constataram que a atricao pode ocorrer devido

a alguns mecanismos como atrito quimico, térmico, cinético e estitico.

O atrito das particulas pode ser reduzido tomando-se algumas precaugdes no
processo de fluidizacdo, como mostrado nos trabalhos de Blinishev et al (1968), e Hisashi
(1981), citados por Moris (2002): trabalhar com particulas de pequena area superficial,
fator de forma proximo de 1 e alta resisténcia mecanica; operar com velocidades de
fluidizacdo moderadas e projetar adequadamente o distribuidor. Blinichev et al (1968)
mostraram que a percentagem de drea livre deve ser entre 3 e 4% da superficie total do
distribuidor para minimizar o efeito do jato e obter uma boa fluidizacdo. Os mesmos
autores sugerem evitar a presenca de instrumentagcdo intensiva, visando minimizar o

impacto de particulas, o que altera a fluidodindmica do leito.
2.3) Leito vibrofluidizado

2.3.1) Caracteristicas

O leito vibrofluidizado € uma modificacdo do leito fluidizado para promover a
fluidizacdo de particulas que ndo fluidizam no leito convencional, como por exemplo,
materiais com ampla distribuicdo de tamanho, coesivos, aglomerados, termopldsticos e

pastosos.
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As vantagens do leito vibrofluidizado sdo: necessidade de uma menor quantidade
de ar; o produto ndo fica sujeito aos choques provocados no leito convencional; a
fluidizacdo é homogénea mesmo com materiais aglomerantes, pois a vibracdo serve para
manter o aglomerado em movimento e na quebra dos agregados, promovendo assim uma
melhor fluidizacdo. Porém, a aplicacdo de equipamentos com vibracdo tem sido limitada
pela necessidade de tecnologia apropriada e da falta de dados sobre o efeito da vibracdo

relacionada com as propriedades das particulas (MORIS, 2002).

A primeira aplicacdo industrial do leito vibrofluidizado foi reportada em 1938 por
Allis-Chalmers para a secagem de molibdénio mineral. Porém, o interesse em aplicacdes
praticas para os leitos vibrofluidizados surgiu a partir dos trabalhos de Chlenov e Mikhailov
(1972) que utilizaram a vibracao vertical para auxiliar a fluidizacdo de um leito de solidos
granulares. Desde entdo, as pesquisas se intensificaram e podemos citar alguns trabalhos
que reportam a evolugdo do leito vibrofluidizado (LVF): Molerus (1967), Gutman (1976),
Gupta e Mujumdar (1980a e 1980b), Strumillo e Pakowski (1980), Erdész e Mujumdar
(1986), Erdész (1990), Moris (2002), Mawatari et al. (2003), Daleffe (2005) e Park et al.
(2006); dentre os temas estudados estdo: fluidodinamica de particulas de areia e secagem de
acido adipico. Atualmente, o LVF € utilizado para aglomeracgao do leite em pd, secagem de

fertilizantes, acgticar, medicamentos, etc.

Correlagdes empiricas para parametros aerodinamicos aparecem freqiientemente
na literatura, devido a sua importancia no entendimento do comportamento fluidodinamico
do processo e, por conseguinte, em sua otimizagado, pois o uso do sistema vibracional causa
uma grande dissipacdo de energia, diminuindo a energia cinética que € transferida para as
particulas. Essas correlacdes podem ser usadas na determinacdo de faixas favordveis de

utilizacdo das varidveis operacionais de leitos vibrofluidizados.
Os seguintes parametros sao definidos para um LVF:
a: amplitude de vibragao;
f: freqliéncia de vibracdo;
w: 2xf, freqiiéncia angular de vibragao;
aw’: aceleracdo vibracional;

F’, : forca atuante sobre a particula devido a vibragao;
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F, : forca atuante sobre a particula devido ao atrito com o gés;
ups: velocidade minima de fluidizagao;
u: velocidade do gds na entrada do leito.

Para caracterizar um leito vibrofluidizado, é importante quantificar a energia de
vibracdo transferida ao sistema, por meio dos pardmetros de vibragdo, freqiiéncia e
amplitude, e pelo nimero adimensional de vibra¢do ou intensidade vibracional, definido

pela seguinte equacgdo proposta por Strumillo e Pakowski (1980):
I'=an’/g (2.11)
onde g é a aceleracdo da gravidade.

O valor do nimero adimensional de vibragao (I') pode ser obtido por meio de
diferentes combinagdes de amplitude de vibracdo (a) e freqiiéncia angular de vibracdo (),
que irdo caracterizar a fluidodindmica e a estabilidade do regime de fluidizacdo para cada

tipo de particula.

Bratu e Jinescu (1972) definiram trés regimes de operacao:
- Leito vibratil: para acoz/g < 1, o leito se comporta como um leito fluidizado
convencional, sendo que a vibracdo aumenta a homogeneidade e estabilidade do leito;
- Leito vibrofluidizado: para aw2/g = 1, o leito sofre influéncia do fluxo de ar e da
vibragao;
- Leito fluidizado vibrado: para aw*/g > 1, o leito é influenciado essencialmente pela
vibragdo.

Gupta e Mujumdar (1980) definiram trés regimes para o leito vibrofluidizado

baseado na forca de fluidizagcdo do gés (F,), relacionada com a forga de vibracao (F’):

- Regime de leito vibrado: F, > F’,, as particulas se comportam como em um leito
fluidizado convencional, sendo que a vibracdo traz melhorias para estabilidade e

homogeneidade para o leito;

- Regime de leito vibrofluidizado: F, = F’,, tanto a vibra¢do quanto o escoamento do ar

contribuem para a fluidizacao;
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- Regime de leito vibrado por fluidizacdo: F, < F’,, as forcas de vibracdo deslocam as

particulas para cima propiciando a transferéncia de calor e massa.

Strumillo e Pakowisk (1980) classificaram os regimes de leito vibrofluidizado

baseados no nimero adimensional de vibragdo:

- Regime de leito vibrado: o leito sofre vibracdo sem o escoamento de ar, para I" > 1;

- Regime de leito vibro — fluidizado: leito aerado no qual o ar escoa com velocidade

inferior a de minima fluidizagado, I' < 1;

- Regime de leito fluidizado vibrado: é formado em condi¢cdes em que a velocidade do

ar é maior que a de minima fluidizagao.

As vibragdes sdo classificadas segundo Thomson (1972), citado por Finzer e
Kieckbusch (1992), em duas classes gerais: a livre e a forcada. A vibragdo livre acontece
quando o sistema oscila sob a acdo de forcas que lhe sdo inerentes (na auséncia de forcas
externas), como por exemplo, as oscilagdes que ocorrem quando um corpo suspenso em
uma mola € deslocado da posi¢do de equilibrio e solto; um corpo sob vibracdo livre ira
vibrar em uma ou mais de suas freqiiéncias naturais. A vibracdo forcada ocorre na presenca
de forcas externas, quando a excitacdo externa € oscilatéria, o sistema é for¢ado a vibrar na
freqii€éncia da oscilagdo imposta. No entanto, a resposta do corpo depende da relacio entre a
freqiiéncia externa e a natural; se a freqiiéncia de excitacdo coincidir com uma das
freqii€éncias naturais do sistema, € atingida uma condicao de ressondncia em que o sistema
vibra com uma amplitude médxima, pois ocorre a absor¢io médxima de energia do sistema

excitador.

z

A movimentacdo de particulas por vibracio € promovida por dispositivos
geradores da acdo vibratdria, sendo esses vibradores classificados segundo Kozhevnikov et
al (1975) e Carrol e Colijn (1975), citado por Finzer e Kieckbusch (1992): vibrador
mecanico de inércia, que produz uma considerdvel forca de excitagcdo; vibrador excéntrico,
recomendado para geracdo de forgas de excitagdo intensas e de baixa frequéncia; vibrador
pneumadtico ou hidrdulico, recomendado para a promocdo de alta frequéncia de vibragdo e
vibrador eletromagnético, também recomendado para sistemas que trabalham com alta

frequéncia de vibragao.
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Industrialmente existem duas tendéncias para o tipo de vibrador:

- Para aplicagdo de altas freqiiéncias e baixas amplitudes de vibragdo (f = 50hz e a =

Imm), geralmente, utiliza-se o vibrador inercial ou magnético;

- Para aplicacdo de baixas freqiiéncias e altas amplitudes, utiliza-se o vibrador

excéntrico.
2.3.2) Fluidodinamica em leito vibrofluidizado

No regime vibrofluidizado o ar escoa a velocidades muito baixas e, por si s, ndo
teria condi¢des de movimentar as particulas do leito, estas sdo fluidizadas devido ao efeito
redutor da vibragdo sobre a velocidade de minima fluidizagdo. O balanco de forgas, em
leitos submetidos a vibracdo na direcdo vertical € expresso pela Equagdo 2.12 (

PAKOWSKI et al, 1984; STRUMILLO e KUDRA, 1986):
—m(al+aw)—mg+N+ZR=O (2.12)

em que a e a,, sao as componentes verticais da aceleracdo, do leito relativo ao suporte do
mesmo e do suporte do leito relativo a um sistema de coordenadas estaciondrias,
respectivamente; XR € a soma de todas as forcas de resisténcia (atrito, arraste, etc); N € a

for¢ca normal ao fundo do leito e m € a massa das particulas no leito.

Quando o leito se desloca no sentido ascendente existe um exato instante (t;) em
que o mesmo perde o contato com o suporte, sem ter modificado ainda sua posicdo, como

mostra a Figura 2.4.

letto

-

-

»Tajeténa do
/'T Vaso

trajetézia do ‘
|

Figura 2.4 — Trajetdria do leito e do vaso durante o periodo de vibracao

(PAKOWSKI et al., 1984).
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Nesta situac@o N e a; sdo iguais a zero. Apds esse instante, ocorre o afastamento do
leito em relacdo ao suporte e as particulas se projetam como um corpo Unico separando-se

do suporte. No instante t., elas tornam a atingir o suporte do vaso.

Quando o leito é lancado para cima e se separa do suporte, surge uma pequena
regido livre de particulas, situada entre a base do leito e o suporte do vaso. Esse espaco
vazio cresce em uma parte do ciclo, atinge um valor mdximo, e decresce novamente, até

ocorrer a colisdo do leito com o vaso (GUTMAN, 1976).

No momento da expansdo do leito cria-se um vacuo e a pressdo € inferior a das
regides adjacentes e como conseqiiéncia o ar escoa através do leito em dire¢do ao vazio,
revertendo-se o sentido do escoamento. Quando o leito se desloca de volta para o suporte
do vaso, a pressdo no espaco vazio aumenta € o gis € novamente forcado a um
deslocamento para cima através do leito. Esta reversao do escoamento de ar no leito, vérias

vezes por segundo, tem uma influencia consideravel sobre a circulacio de sélidos no leito.

Estudos em leitos submetidos a vibracdo (STRUMILLO e PAKOWSKI, 1980;
FINZER e KIECKBUSCH, 1986) evidenciaram um tipo de escoamento circulatorio. Este
tipo de movimento € induzido por esforcos de cisalhamento nas paredes do vaso e esta

circulacao € mais intensa nos equipamentos onde apenas o suporte do vaso vibra.

Molerus (1967) estudou a estabilizagdo da fluidizagdo de um material particulado
com o uso da vibracdo, baseado na teoria geral da estabilidade da fluidizacdo de
particulados proposta pelo mesmo. O autor encontrou uma equagdo para estimar a

freqiiéncia que estabiliza a fluidizacdo do leito.

Jinescu (1971) verificou que geralmente o efeito da vibragdo contribui para a
homogeneizagdo do leito, devido a vibracdo impedir a coalescéncia das bolhas formadas. Ja
Morse (1955), citado por Moris (2002), discute que a homogeneidade ocorre apenas no

caso de particulas finas.

Existem varias correlacbes para o calculo da velocidade minima de
vibrofluidizacdo (umg); Bratu e Jinescu (1972), baseados na teoria de colisdo entre as
particulas sélidas e a superficie de vibra¢do e assumindo que para um ciclo de vibragdo, na
velocidade de minima fluidizacdo (uyf) o tempo transcorrido para o leito deslocar-se no
sentido ascendente € igual ao tempo gasto para atingir a placa distribuidora, chegaram a

Equacdo 2.13:
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1 2
+C. ﬂ} 2.13)

u.,.=u_|l1-
" '"{ 2rj g

em que 0 < C, < 1 e valores experimentais de j ajustaram o modelo como j = 1 no intervalo
de 4 < (awz)/g <5 e j =2 para valores maiores que (aw2)/g. C. € o coeficiente de colisdo e j
a razdo entre os tempos ascendente e descendente, respectivamente, sendo que ambos sao

2 2 ~ . . ~ .
constantes; aw” € a aceleracdo vibracional e g a aceleracdo da gravidade.

Os autores conduziram experimentos para validar seu modelo e chegaram ao valor
de 0,9 para 1+¢/27j, afirmando que, para I" < 1 a vibragdo ndo afeta a velocidade minima de

vibrofluidizagdo.

Mushtaev et al. (1973) analisaram particulas de PVC de 2000 um em LVF e
mostraram que a vibrag@o tem influéncia sobre a velocidade de minima vibrofluidizacao,

mesmo para [" < 1 e chegaram a seguinte equacao:

0,63 1 0,33 5
u,, =69/ 22| || a°® {1—0,09 w } (2.14)

em que V, € a viscosidade cinemadtica do gas e d, € o didmetro equivalente da particula.

Erdész e Mujumdar (1986) propuseram uma correlagdo para a velocidade de
vibrofluidizacdo. Foi constatado que a vibracdo causa uma diminui¢do na velocidade de
minima fluidizacdo; a queda de pressdo primeiramente se eleva e depois diminui e a

porosidade do leito primeiramente diminui e depois se eleva ou flutua.

As seguintes correlacdes, relacionando os parametros do leito fluidizado

convencional e vibrofluidizado, foram propostas:

B 1—FL (2.15)
umf vfb

(2.16)
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O termo mg/S € a queda de pressdo causada pelo peso do leito, que ¢é
aproximadamente igual a AP, em um leito fluidizado convencional, entdo a Equacdo 2.16

fica:

DE,,
- (2.17)
r DP,

b

Substituindo a Eq. 2.17 na 2.15:

u DP
u’”f” ~ D;f” (2.18)
mf mf

Mais de 180 experimentos foram feitos com vdarios materiais e obteve-se um bom

ajuste dos parametros APy € upr com a equagdo de Anderson na forma:

umfv
Iy (2.19)
U,y
Dmev
mf
y =bx*¢ (2.21)

Obteve-se um melhor ajuste parac=2/3e b =0,8.

A determinagdo da velocidade de minima fluidizacdo € feita através da interseccdo
de duas retas sobre a curva caracteristica, que é onde ocorre a transi¢do do leito fixo para o
fluidizado; porém em leitos vibrados a transicdo pode ocorrer em uma ampla faixa de

velocidades do gas, portanto a fluidodindmica ndo € bem definida pela uyy.

Jinescu et al. (2000) estudaram o comportamento fluidodinamico do persulfato de
potdssio em leito vibrofluidizado e chegaram a Equacdo 2.22 para o cdlculo da velocidade

minima de vibrofluidizag3o.

W, = (D)7 (2.22)

Para analisar melhor a fluidodindmica em um leito vibrofluidizado, Gupta e

Mujumdar (1980a e b) introduziram o conceito de velocidade de minima mistura; os
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autores verificaram que o estado dindmico do leito € importante quando inicia a mistura das
particulas e denominaram a velocidade do gds quando isto ocorre como velocidade de

minima mistura (Upy,), definida para I' < 1:

B 1,952 0,380 —1,372I"° (2.23)

U,y

A Figura 2.5 representa as curvas de fluidiza¢do de leitos vibrados (b, ¢ e d),
comparadas com a curva de um leito fluidizado convencional (a). Nos leitos excitados a
forma da curva de fluidizacio depende da relacdo entre as forcas vibracionais e

aerodinamicas do leito.
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Figura 2.5 - Curvas de fluidizacdo de leitos vibrados (b, ¢ e d), comparadas com a curva de

um leito fluidizado convencional (a) (GUPTA e MUJUMDAR, 1980).

Pela classificacdo de Geldart (1986) um leito de particulas € classificado como
raso quando H/D < 1,0 e como profundo quando H/D > 1,0; onde H corresponde a altura
inicial do leito de particulas (altura do leito fixo) e D ao didmetro do leito. Em leitos muito
rasos pode haver maior ocorréncia de canais preferenciais pela dificuldade de distribui¢ao

satisfatoria do gas de fluidizagao.
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A curva b assemelha-se a curva de um leito convencional, sendo obtida geralmente
para leitos fundos, com baixa amplitude e alta freqiiéncia de vibrag¢do, onde o pico de

pressdo nao € observado.

z

A curva ¢ é obtida para altura de leito intermedidria e valores moderados de
amplitude e freqii€ncia, caracterizada pela mudanca de leito fixo para fluidizado ocorrendo

em uma ampla faixa de velocidades e quebrando em trés distintos segmentos de linha.

A curva d ocorre para leitos rasos e sob condicdes de alta amplitude e frequéncia,
quando a vibra¢dao domina a dindmica do leito, ocorrendo entdo a compactagdo do leito, que

€ responsdvel pela queda de pressdo mais intensa do mesmo.

Parametros que influenciam a diminui¢do da queda de pressao no leito associada a
vibragdo sdo: tamanho, forma e densidade da particula, altura do leito e parametros

vibracionais (amplitude e frequéncia).

Na Figura 2.6 pode-se verificar a influéncia da frequéncia de vibracdo na curva
fluidodindmica. Observa-se que ha uma reducdo da perda de carga com um aumento da

frequéncia (GUPTA e MUJUMDAR, 1980).

Material: Polietileno

Altura do leito:2.3x10 ™ m
Amplitude: 4.23x107% m

Figura 2.6- Influéncia da frequéncia de vibracdo na curva fluidodinamica obtida por Gupta

e Mujumdar (1980).
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A Figura 2.7 mostra a influéncia do parametro vibracional na queda de pressdo
para particulas de areia (ERDSZ et al., 1986). Observa-se uma diminui¢io da queda de

pressao com o aumento da intensidade vibracional.

AD
[Pal Areia
1800 + ap =05 13m
* - =006m
g x=Ha=010 m

©H3=0,14 m

N

I-I-..__‘_.
200+
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Figura 2.7 - Influéncia do parametro vibracional na queda de pressdo proposta no estudo de

Erdész et al. (1986).

Virias correlacdes t€m sido propostas para a queda de pressdo na minima

vibrofluidiza¢do. Uma das primeiras equagdes foi a correlacdo de Bratu e Jinescu (1971):

2 —-n
DP,, = me{“w j (2.24)
_ |

emque: n=0,15+24,17d p,, d, € dado em cm e p, dado em g/cm3.

Mushtaev et al. (1973) propuseram uma correlacao valida para awz/g > 1:

DP, 2\
o [ﬂj m=0,41+19,6d p, (2.25)
DP,, g

em que: d, € dado em cm e p, dado em g/cms.

A seguinte correlagdo foi proposta por Gupta e Mujumdar (1980):
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0,946 0,606
Pl 1 00035 L2 | [@2] (4 yem
DP,, ’ H g " (2.26)

em que d, € o didmetro da particula; H a altura inicial das particulas no leito e ¢, o

fator de forma da particula.

Erdész e Ormos (1984) estudaram a fluidodindmica de particulas de areia variando
o tamanho das particulas, altura do leito e a placa distribuidora. A amplitude de vibragdao
variou de 0,6 a 1,85mm e o adimensional de vibracdo de 2,5 a 7,39. Os autores concluiram
que com o aumento da amplitude houve uma reducdo da queda de pressdo através do leito

em funcio do aumento da energia vibracional imposta a0 mesmo.

Della Tonia Jr. et al. (1989) desenvolveram um LVF constituido de um tubo
cilindrico de vidro onde a vibracdo € imposta somente a placa distribuidora de ar, com
variacdo de amplitude de 0 a 20 mm e variacido de frequéncia de 10 a 1000rpm. Foram
realizados ensaios fluidodindmicos e os autores concluiram que a velocidade de minima

fluidizacdo e a queda de pressao foram menores no LVF, comparado com LFC.

Marring et al. (1994) estudaram a fluidizacdo de esferas de vidro e fécula de
batata, pertencentes a0 Grupo A de Geldart, variando a velocidade de fluidizagdo. Foram
utilizados vérios valores de intensidade vibracional para se observar a influéncia do mesmo
na qualidade de fluidizagdao. Os autores predisseram a velocidade de minima fluidizacdo
para leito vibrofluidizado utilizando a equagdo de CARMAN - KOZENY (1956). As
conclusdes do trabalho foram que as particulas de esfera de vidro fluidizaram sem a
aplicacdo da vibragdo e quando esta foi aplicada causou a diminui¢do da porosidade e da
velocidade de minima fluidizacdo; a fécula de batata ndo fluidizou no leito convencional,
mas fluidizou bem com a vibracdo sendo determinada a intensidade de vibragdo necessdria

para se atingir uma boa qualidade de fluidizacdo.

Kuipers et al. (1996) estudaram a vibrofluidizacdo da fécula de batata (pertencente
ao grupo C de pds coesivos). Os autores verificaram o efeito da vibracdo senoidal do
distribuidor de gds e/ou a agitacdo do leito, no nimero de fluidizacdo e na expansdo do
leito. O torque e o comportamento visual do leito foram determinados como fun¢do da
velocidade do gas, altura do leito, conteido de umidade das particulas, velocidade do

agitador e intensidade vibracional (freqiiéncia e amplitude). Os canais preferenciais foram
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eliminados na parte inferior do leito devido as vibra¢des impostas, e aplicando-se
simultaneamente a vibracdo e agitacdo obteve-se uma fluidizacdo homogénea. Foram
obtidas combinagdes Otimas dos parametros de vibragdo e agitacdo para diferentes

condic¢des de contetido de umidade e altura do leito.

Garim e Freire (1998) estudaram as curvas caracteristicas de fluidizacdo de leitos
fluidizados e vibrofluidizados utilizando um sistema automdtico de coleta de dados com
transdutores de pressdo instalados em varios pontos do leito. Estes dados foram tratados
estatisticamente através da determinacao do desvio padrao das medidas de queda de pressao
no leito. No caso do LFC a varia¢do da queda de pressdo foi independente da altura do leito
de particulas, e no caso do LVF, a variagdo de queda de pressdo foi fun¢do da altura do
leito e do adimensional de vibracdo. Através das curvas de desvio padrdo os autores
determinaram as condi¢des nas quais a vibra¢do imposta € predominante em relacdo a forca

exercida pelo escoamento do ar através do leito de particulas.

Jinescu et al. (2000) estudaram a fluidizagdo em LVF do persulfato de potdssio em
pO, utilizando um vibrador eletromagnético. Os autores obtiveram um leito quase
homogéneo em que as bolhas desapareceram com o aumento do adimensional de vibracdo.
Foi observado neste trabalho que os parametros que mais influenciaram a qualidade da
fluidizacdo foram a velocidade do ar, intensidade vibracional, altura inicial do leito de

particulas (H) e a razdo H/D (D € o diametro da coluna).

Moris (2002) estudou a fluidodindmica e secagem do &4cido adipico na faixa
granulométrica de 75 a 600pum, em leito vibrofluidizado. Esse material apresentou
dificuldades de fluidizacdo em leito fluidizado convencional, quando imido. A partir dos
resultados experimentais, as conclusdes obtidas foram: houve reducido na queda de pressao
na condi¢do de minima fluidizagdo entre 4 e 32%; com o aumento da carga de particulas o
efeito da vibracao foi reduzido; as particulas menores foram mais afetadas pelo efeito da
vibragdo; a andlise estatistica mostrou que a queda de pressdo e a velocidade na condicao

de minima fluidizacdo foram fortemente influenciadas pela carga de particulas no leito .

No trabalho de Mawatari et al. (2003), a predicdo da velocidade de minima
fluidizacdo para leitos vibrofluidizados foi baseada nas equagdes de Ergun, utilizando
particulas pertencentes aos grupos A e C de Geldart. A velocidade calculada foi entdo

comparada com resultados experimentais e concluiu-se que houve grande concordancia
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para as particulas do grupo A; porém houve um grande desvio no caso das particulas do
grupo C devido a formagdo de aglomerados, sendo preciso contabilizar o didmetro dos

aglomerados na predi¢do da velocidade de minima fluidizacao para estas particulas.

Daleffe (2005) realizou um estudo da fluidodindmica de esferas de vidro (com
didmetro médio entre 1,10x107 e 1,7x107m), esferéides de polipropileno (com didmetro
médio entre 2,60)(10'3 e 3,67X10'3m) e cilindros elipticos de poliestireno (com diametro
equivalente da esfera de mesmo volume de 2,51X10"3m), em leito fluidizado convencional,
leito vibrado e leito vibrofluidizado, utilizando o glicerol para simular a presenca de um
liquido. O autor teve como intuito avaliar a influéncia dos pardmetros vibracionais,
tamanho, densidade e distribui¢do granulométrica das particulas sobre o comportamento
fluidodindmico do leito. Observou-se neste trabalho, que para aplicacdo de vibracdo com
alta amplitude e baixa frequéncia, ocorreu a expansdao do leito, reduzindo a queda de
pressdo e atrasando o inicio da fluidizacdo das particulas; no caso de vibracdo com baixa
amplitude e alta frequéncia ocorreu o contrdrio, isto é, houve a compactacdo do leito
acarretando em uma maior queda de pressdo e antecipa¢do do inicio da fluidizacdo; em
todos os casos em que o glicerol esteve presente houve uma melhora em relacdo a
aglomeracdo das particulas e formagdo de canais preferenciais. Para o leito com
distribuicao de tamanho de particulas, houve a ocorréncia de segregacdo em quase todos os
casos; para o leito fluidizado as particulas menores se deslocaram para a parte superior do
leito; no vibrado foram as particulas maiores que se deslocaram para a parte superior do
leito; e para o leito vibrofluidizado observou-se uma diminui¢do da segregacdo quando
utilizada uma baixa amplitude de vibragdo, enquanto que para alta amplitude de vibracao

nao houve segregacdo granulométrica.

Xu e Zhu (2006) investigaram os efeitos da vibragao na fluidizacdo de particulas
finas (4,8 a 216um). Os autores chegaram as seguintes conclusdes: para todas as particulas
estudadas, a vibragdo causou uma melhora na fluidizacdo, conduzindo a maiores quedas de
pressdo a baixas velocidades do gds e uma menor velocidade de minima fluidizacdo; a
influéncia efetiva da vibracao na fluidizagcao € fortemente dependente das propriedades das
particulas (Grupo de Geldart, distribuicao de tamanho e forma), sendo esta influéncia maior
para particulas do Grupo C; a influéncia da vibragdo também se mostrou dependente do
angulo ou direcdo de vibracdo, sendo que o melhor angulo foi de 0° (vibracdo horizontal) e

o pior foi 90° (vibragdo vertical); a vibragdo também reduziu o tamanho médio e a
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segregacdo de aglomerados, importantes fatores para melhoria da fluidizacdo de particulas

finas coesivas.

Park et al. (2006) trazem uma revisdo de varios estudos encontrados na literatura,
até o ano de 2000, sobre leitos vibrofluidizados, enfatizando o efeito positivo da vibragao.
ApOs esta revisdo, os autores ressaltam a reducdo da velocidade de minima fluidizacdo

utilizando-se a vibracao.

Abreu (2007) estudou a fluidodinamica de esferas de vidro de 389um e densidade
de 2,5g/cm3 em um leito vibrofluidizado horizontal, avaliando a influencia dos parametros
vibracionais e da carga de material no leito. A autora verificou que a carga de material teve
influéncia linear sobre a queda de pressdo no leito, chegando ao nivel mais elevado para
valores intermedidrios de amplitude; ja a amplitude teve influéncia quadratica na queda de
pressdo, gerando valores minimos de pressdo para maiores valores de amplitude; a
velocidade de minima fluidizacdo foi maior nos casos em que se trabalhou com maior carga

de material e valores intermedidrios de amplitude.

No trabalho de Meili (2009), foi realizada uma analise fluidodindmica detalhada
dos leitos fluidizado e vibrofluidizado operando com esferas de vidro de 463 e 780 um em
diferentes condi¢des vibracionais, com o adimensional de vibracdo variando entre 0 e 3. O
autor observou que a aplicacdo da vibragdo aliada ao leito fluidizado pode gerar melhorias
significativas na dindmica do leito; além disso, foram observados resultados diferentes para
um mesmo adimensional de vibragdo, obtido com combinagdes de amplitude e freqii€ncia
diferentes, indicando que este parametro ndo possui caracteristicas universais, devendo ser

informado sempre juntamente com os valores de amplitude e freqiiéncia de vibracao.

Dentre os trabalhos estudados, podemos enfatizar a melhoria da fluidizacdo de
particulas finas com a adi¢do da vibracdo ao processo em relacdo aos leitos fluidizados
convencionais (DUTTA e DULLEA, 1987; JINESCU et al., 2000; DALEFFE, 2005; XU e
ZHU, 2006). Observou-se na maioria dos trabalhos que houve uma diminui¢do da queda de
pressdo e da velocidade de minima fluidizagdo (DELLA TONIA JR. E FREIRE, 1989;
MARRING et al., 1994; MORIS, 2002); também uma fluidizacdo com eliminagdo de
aglomerados e canais preferenciais (KUIPERS et al., 1996). Pode-se constatar também que
a fluidodinamica do leito vibrofluidizado pode ser diferente para um mesmo adimensional

de vibragdo, resultante de combinagdes diferentes de amplitude e freqii€éncia de vibragdao
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(DALEFFE, 2005 ; MEILI, 2009). Pode-se constatar entdo que a utilizacdo de vibragdo é

uma alternativa nos processos envolvendo particulas finas com dificuldade de fluidizacao.

2.4) Recobrimento e aglomeracao de particulas
2.4.1) Caracteristicas do recobrimento e aglomeracao

Uma corrente de gds pré-aquecido passa através de um leito de particulas a serem
recobertas com uma velocidade maior que a velocidade de minima fluidizagdao. Devido ao
movimento do gds, as particulas sdo intensivamente misturadas e a secagem do material
recoberto € realizada.

O material de recobrimento € alimentado como uma suspensdo dispersa por um
bico atomizador na forma de pequenas gotas. O bico atomizador pode estar localizado
acima, abaixo ou na lateral do leito fluidizado. A maior parte das gotas € depositada sobre
as particulas na “zona de spray”, que corresponde a regido que € atingida diretamente pelas
gotas distribuidas pelo bico atomizador. O material de recobrimento permanece sobre a

superficie da particula e estabelece uma ligacdo com o material da mesma (Figura 2.8).

Gas fluidizante
Bico atomizador

“‘“'&_‘x a— Ar pressurizado
MM“*-«___ il u _I—l— Material de recobrimento
Particulas HW
Y
Gis fluidizante B
Remogiio do produto

Figura 2.8 — Recobrimento em leito fluidizado (KLEINBACH e RIEDE, 1995).

Apds o contato inicial entre a gota e a superficie da particula, a interagdo entre
ambas determina a captura ou nao da gota. No processo de recobrimento, a gota é capturada
pelo sélido e seca, formando o filme aderido.

O crescimento das particulas pode ser governado por dois mecanismos (HEMATI
et al., 2003): aglomeracdo, que resulta da aderéncia de pequenas particulas pela formacao

de pontes liquidas e sélidas entre elas; este mecanismo promove a formacao de particulas
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maiores que seu tamanho inicial, chamadas de aglomerados; e a formacdo de camadas, que
corresponde a deposicdo de um ingrediente sobre toda a superficie da particula.

No processo de recobrimento ou microencapsulacdo é desejavel o mecanismo de
formacdo de camadas (Figura 2.9), em que as gotas do material de recobrimento sdo
aderidas ao sélido formando a primeira camada. Com a continuacdo da deposicdo de
material sobre a camada formada, tem-se a formacdo de diversas camadas em torno do

nucleo, obtendo-se as microcdpsulas (FREIRE E OLIVEIRA, 1992).

Figura 2.9 — Formacao de camadas durante o recobrimento de particulas (KADAM, 1991).

Existem quatro mecanismos principais de crescimento de particulas por
aglomeracdo: nucleagdo, coalescéncia, crescimento e formagdo de camadas (CAPES,
1980). Na nucleacdo dois ou mais nuicleos solidos se formam e mantém-se unidos através
de pontes liquidas no estado pendular (Figura 2.10). O tamanho destes nucleos depende do
tamanho das gotas de liquido e, consequentemente, o tamanho de goticulas produzidas pelo
bico de aspersdo influencia no tamanho do granulo formado.

Liquido
Solldo

. . Mulhm'm H'uciean;in
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Figura 2.10 — Aglomeracao por nucleacdo (KADAM, 1991).

Na Figura 2.11 pode ser observado o mecanismo de aglomeragdo por coalescéncia,
onde dois sélidos colidem entre si, coalescem e a ligacdo resultante € mais forte que os

efeitos combinados de todas as forgas atuantes.



30

O — “©— 2

Figura 2.11 — Aglomeracio por coalescéncia (KADAM, 1991).

Na aglomeragdo por crescimento, inicialmente, particulas sdo aderidas formando
aglomerados. Na sequéncia, outras particulas se juntam ao aglomerado ja formado, e assim

0 mesmo vai aumentando de tamanho, como pode ser visto na Figura 2.12.

Figura 2.12 — Aglomeracao por crescimento (KADAM, 1991).

O crescimento de particulas por formacdo de camadas ocorre em torno de um
nucleo, no qual particulas menores colidem e aderem formando camadas concéntricas. O

recobrimento de particulas é um exemplo deste tipo de crescimento na formagdo do filme
(Figura 2.9).

Existem vérias razdes para se utilizar o processo de recobrimento ou aglomeragao,
dentre elas estdo: prote¢do de um produto contra umidade, luminosidade e calor excessivo;
facilitar a manipulagdo de produtos, em especial na inddstria farmacéutica, onde o
recobrimento reduz muito a possibilidade de contaminagdo do produto; melhorar a
aparéncia estética, em particular quando ha uma diferenca perceptivel de um lote de
producdo para outro; mascarar sabores e odores desagraddveis; aumentar a resisténcia

mecanica do produto e reduzir a taxa de dissoluc¢do de substancias quimicas.
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Cada aplicacdo requer uma qualidade de recobrimento diferente. Na coloraciao de
alimentos, por exemplo, pequenas imperfeicdes e uma variacdo da espessura de
recobrimento ao longo da superficie da particula podem acontecer. No entanto, na producio
de produtos que exigem uma liberacdo gradual de seu principio ativo, essas imperfeicoes

nao podem existir (KLEINBACH e RIEDE, 1995).

Os recobrimentos podem ser classificados pelos seguintes tipos, descritos no

trabalho de Kleinbach e Riede, 1995 (Figura 2.13):

100 Tipo C

Feo1 g

=

% 60-

=

= 7 Tipo AQD (@)
40 0

20 Tipo B@ o
P

T T
0 1 2 3 4

Tempo

o
)]

Figura 2.13 - Diferentes tipos de recobrimento (KLEINBACH e RIEDE, 1995).

- Tipo A: é o recobrimento ideal, caracterizado pelo fato de que o revestimento em
todas as particulas € integral com camada de espessura uniforme. A razao entre a taxa

de liberagdo do principio ativo e o tempo € linear;

- Tipo B: o recobrimento também € intacto, no entanto a espessura da camada varia. Em
conseqiiéncia disso, a quantidade de principio ativo liberado em fun¢do do tempo é nao-
linear. Inicialmente, o principio ativo € liberado rapidamente, mas em seguida
lentamente. As particulas com camada fina liberam rapidamente, enquanto as particulas

com camada espessa liberam lentamente o principio ativo;

- Tipo C: as particulas liberam seu principio ativo quase que imediatamente, resultando
numa descontinuidade na curva de liberagdo logo no inicio. Depois disso, a liberagdo

segue como no tipo B.
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Dependendo da aplicacdo, a operacdo de recobrimento € realizada visando a
producdo de um recobrimento do Tipo A, que é utilizado para obter um produto de
liberacao retardada do principio ativo. Isto somente é alcancado quando duas condicdes sao
satisfeitas: cada particula deve receber a mesma quantidade de material de recobrimento e a
espessura da camada de recobrimento através da superficie da particula deve ser constante.
Para que estas duas condi¢des sejam satisfeitas deve haver uma uniformidade ao longo do

leito.

A regido conhecida como “zona de spray” € caracterizada por um teor elevado de
umidade e baixa temperatura, em comparacdo com o restante do leito. O excesso de
umidade nesta regido do leito pode levar a formacao de aglomerados durante a secagem. A

formacdo de grandes aglomerados pode levar ao colapso do leito fluidizado.

Segundo Jones (1994), a uniformidade do recobrimento é o resultado de uma
intensa circulacdo dos sélidos no leito, ou seja, do nimero de vezes que as particulas sdao
expostas ao spray. A taxa com que o recobrimento € aplicado depende da concentracdo da
solucdo e da velocidade de atomizacdo; no recobrimento de particulas pequenas, a
tendéncia € aplicar uma solucdo mais concentrada uma vez que se exige uma quantidade
maior de recobrimento para recobrir totalmente estas particulas; entretanto o tamanho da
gota e as caracteristicas de dispersdao do bico atomizador podem ser afetados pelo aumento
de viscosidade da solucdo. Segundo o autor, a escolha da taxa de alimentacdo da solucio
depende da capacidade de secagem do ar, da espessura da camada de recobrimento que

deve ser aplicada e da velocidade das particulas no leito.

O recobrimento por aspersdao € um processo complexo que envolve as operagdes
de fluidizagdo, atomizagdo e secagem. Para se obter um processo com boa qualidade é
necessario o conhecimento dos parametros do processo que sdo: as varidveis de operacao;
varidveis de projeto do equipamento e propriedades associadas a particula e ao liquido de
recobrimento. A Tabela 2.4 apresenta os parametros de processo envolvidos no

recobrimento de particulas .
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Tabela 2.4 — Pardmetros de processo envolvidos no recobrimento de particulas (MAA et

al., 1996).

PROCESSO PARAMETROS ENVOLVIDOS

Vazdo do ar, posi¢do do bico de aspersado, projeto do
Fluidizagao leito, tamanho, forma e densidade das particulas, carga

de particulas, material de recobrimento

Vazdo do ar de atomizacao, vazdo de liquido (solug¢do ou
Atomizacgao suspensdo), projeto do bico, viscosidade, tensao

superficial e densidade do liquido

Temperatura de entrada do ar de secagem, vazao do ar de
Secagem secagem, vazao de liquido (solucdo ou suspensdo), vazao

do ar de atomizacdo, concentracdo da solugao

A eficiéncia do processo de recobrimento (1) € calculada conforme a Equacgdo
2.27, utilizada por varios pesquisadores em trabalhos de recobrimento de particulas
(KUCHARSKI e KMIEC, 1988; ROCHA, 1992; TARANTO et al., 1997; DONIDA, 2000,
CUNHA, 2004), obtida através do balanco de massa do processo:
n= M,-M, '
W, 1.C,

susp

100 (2.27);

em que W, é a vazdo da suspensdo de recobrimento; t o tempo de atomizagdo; C; a
concentracdo de sélidos na suspensao; My a massa seca inicial no leito e M a massa seca

de material recoberto.

Segundo Freire e Oliveira (1992) os principais tipos de recobrimento podem ser

classificados em trés grupos:
a) Recobrimentos com suspensdes aquosas a base de agucar

Este processo baseia-se na utilizacdo de sacarose e 4gua como agente recobridor.
Os produtos recobertos com o agucar estdo entre 0s mais apresentaveis que existem, porém

este processo de recobrimento apresenta diversos problemas como: quebra de particulas
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frageis; distribuicdo desproporcional do recobrimento e ndo homogeneidade da cor do

produto final.
b) Recobrimento por pelicula

Este procedimento surgiu para solucionar os problemas de recobrimento com
suspensoes aquosas a base de aguicar. A operacdo consiste na deposicdo de uma membrana
fina e uniforme na superficie das particulas. Os componentes principais de uma composi¢ao
para recobrimento por pelicula sdo um polimero, um plastificante, pigmentos corantes e um

solvente.

Os principais polimeros utilizados sdo os derivados da celulose, como por
exemplo, hidroxietilcelulose. A maioria dos polimeros empregados € dissolvida em dgua ou
em solventes de base orginica, caso ndo seja soluvel em 4agua, ou podem ainda ser

aplicados na forma de dispersdes aquosas.

A incorporacdo de um plastificante na formulacdo tem a finalidade de dar
flexibilidade a pelicula final para suportar melhor os esforcos. Exemplos de plastificantes
sdo a glicerina e o polietilenoglicol. Na selecao do plastificante deve-se garantir que ele
seja compativel com o polimero utilizado, para que as propriedades da pelicula se

mantenham estaveis durante o armazenamento.

N

Os principais solventes utilizados pertencem geralmente a classe dos alcodis,
cetonas, éteres, hidrocarbonetos clorados ou dgua. Sua funcdo € facilitar a deposi¢dao dos
materiais formadores de pelicula a superficie do substrato formando uma membrana
uniforme e aderente. Uma boa interacdo entre o solvente e o polimero é requerida para

garantir uma pelicula com boas propriedades quando ocorrer a secagem do recobrimento.

Outras substancias que também fazem parte da formulagdo sdo o talco, estearato
de magnésio, monoestearato de glicerol e o polissorbato Tween®. O talco tem a funcao de
agente de separacdo e alisamento do filme, reduzindo a aglutinacdo das particulas. Os
surfactantes (estearato de magnésio ou Tween®) diminuem a tensdo superficial da

suspensdo, melhorando o espalhamento da mesma sobre a superficie do sélido.

O diéxido de titanio € um opacificante que fornece ao revestimento uma coloracao

uniforme; juntamente com o corante, fornece filmes coloridos com finalidade estética de
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preservacdo de luminosidade e para facilitar a andlise da superficie recoberta (DONIDA,

2000).

As principais vantagens deste processo sdo: pequena variacdo de peso, tamanho e
forma do produto final; curto tempo de processamento; maior eficiéncia e rendimento do
processo, flexibilidade das formulacdes e maior resisténcia da cobertura. Como
desvantagens podemos citar: perigo de combustdo, intoxicacdo do operador ou

contamina¢@o ambiental e custo, no caso de utilizacdo de solventes orginicos.
c¢) Recobrimento a base da solidificacdo de materiais fundidos

As diferengas principais em relagdo aos outros processos sdo: o material é
atomizado sobre as particulas em estado fundido; geralmente ndo se utiliza solventes; e, ao
contrario de se fornecer calor para a secagem, € retirado o calor para a solidificacdo do

material sobre a particula.

Um exemplo de aplicacdo industrial é o recobrimento de fertilizantes muito
soluveis com enxofre para redugdo da taxa de liberacao do nutriente (SHIRLEY e? al., 1975

; WEISS e MEISSEN, 1983).

As forgas de adesdo, interacdo que ocorre entre uma particula e um substrato, que
atuam nos pontos de ligacdo, sdo responsaveis pela ocorréncia do recobrimento. As forcas
de adesdo podem ser classificadas como forcas intermoleculares, forcas eletrostéticas,

pontes liquidas e pontes solidas (RUMPF, 1962).

- Forcgas intermoleculares: ndo tem importancia significativa no recobrimento,

dentre as possiveis forcas intermoleculares se destacam as de Van der Waals;

- Forgas eletrostdticas: sempre estdo presentes nos sistemas particulados, sdo
produzidas pelo atrito entre as particulas e as paredes do equipamento. A principal funcdo
das forgas eletrostaticas € manter ou orientar as particulas em uma ampla regiao de contato,

para que outros tipos de ligac@o se concretizem,;

- Pontes liquidas: quando um liquido estd em contato com um soélido, as forgas
predominantes se devem a tensdo superficial. Na situagdo em que apenas uma pequena
quantidade de dgua é adicionada, suficiente para a formacdo de um filme, nao ha formacgao

de pontes liquidas, mas ocorre um aumento das forcas de adesdo. Com um pequeno
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aumento da quantidade de liquido ocorre a formacdo das pontes liquidas entre as particulas,

aumentando ainda mais as forcas de adesdo; e

- Pontes sélidas: a presenga de liquido somente ¢ importante nos estdgios iniciais
da operacdo de recobrimento. E necessdria a conversio de pontes liquidas em uma estrutura
permanente que pode ocorrer pelas seguintes formas: cristalizacdo de materiais dissolvidos,
endurecimento de ligantes, fusdo das particulas ou pontos de fusdo localizados,

solidificacdo de materiais fundidos e reagdo quimica.

Os mecanismos predominantes no recobrimento de produtos farmacéuticos e
alimenticios com suspensdes a base de actcar sdo os de pontes liquidas e pontes sélidas.
Substancias contendo agucar sio dissolvidas e atomizadas ligando-se ao substrato através
de pontes liquidas. A formacdo de ligacdes mais efetivas ocorre durante o processo de

secagem com a formacao de pontes sélidas (RUMPF, 1977).
2.4.2) Recobrimento e aglomeraciao em leitos fluidizados

Robinson et al. (1968) estudaram o recobrimento de particulas de agucar na faixa
de 710 a 840 pm utilizando solucdes de etilcelulose e também o recobrimento de AAS
(4cido acetil salicilico) com solucdes de C.A.P. (ftalato acetato de celulose). Foram feitos
testes de dissolucdo, sendo que para as particulas de acucar constatou-se 81% de liberacao
em média, durante quatro horas. Para as particulas de AAS houve liberacdo de 4 a 9% em
quatro horas no fluido gastrico e acima de 98% em 15 minutos no fluido intestinal. O
estudo mostrou que € possivel recobrir particulas de 10 a 1000pum com diversas solugdes de
recobrimento trazendo grande contribuicdo para a tecnologia de recobrimento e para a

formulacao e dosagem na industria farmacéutica.

Smith e Nienow (1983) estudaram o recobrimento de particulas de vidro e alumina
por aglomeracdo em leito fluidizado utilizando uma solugdo a base de dcido benzdico e
polietileno glicol (Carbowax 4000) dissolvidos em metanol. Os autores utilizaram o bico
atomizador com sua extremidade coincidindo com a superficie do leito fixo, de modo que
ao fluidizar este ficou submerso e o jato de aspersdo teve contato direto com as particulas.
A escolha da posi¢ao do bico atomizador é importante para evitar que ocorram problemas
como: aglomeragdo, quando o bico € posicionado logo acima do leito de particulas;

encharcamento, quando o bico é colocado muito proximo ao leito; elutriacdo, quando o
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bico € colocado muito distante do leito e as goticulas secam antes de atingirem a superficie

das particulas.

No trabalho de Yang et al. (1992) foi estudado o efeito da geometria da camara de
recobrimento, posicdo do bico atomizador e carga do leito sobre a qualidade do
recobrimento de particulas de propranolol HCL em leito fluidizado. Os autores verificaram
que em condi¢des semelhantes de operacdo, a atomizag¢dao no fundo do leito produz um
recobrimento mais uniforme; que a geometria da cidmara de recobrimento tem pouca
influéncia na qualidade do recobrimento do material utilizado e, em relagdo a carga do

leito, verificaram uma pequena diminui¢do da velocidade de liberacdo com o aumento da

carga de particulas introduzida no leito.

Lopez (1995) destacou os problemas envolvidos em cada etapa do processo de
recobrimento: os defeitos relativos ao nicleo geralmente tem relacdo com dureza, aspereza
e laminagdo; as formula¢des contendo pigmentos sdo suscetiveis a ma dispersao do sélido
resultando em perdas das propriedades mecanicas do filme; as solucdes concentradas
minimizam o tempo de processo, porém sdo dificeis de serem aplicadas e diminuem a
qualidade do recobrimento podendo resultar em aglomerado das particulas; o aumento da
temperatura da suspensdo diminui a viscosidade e facilita a aspersdo sobre as particulas; a
diminui¢do do tamanho das gotas, pelo aumento da pressdo de atomizagdo, aumenta a drea
total de aspersdo, facilita a troca de calor, aumenta a evaporacdo e seca mais rapido as
particulas recobertas; o aumento da temperatura do ar que movimenta as particulas favorece
a secagem do filme, mas deteriora a qualidade do recobrimento; o leque de aspersdao da
suspensdo deve ter o comprimento adequado para evitar que haja perda de material na

parede do leito.

O recobrimento de esferas de vidro de 365um em um leito fluidizado, utilizando
gelatina e féculas hidrolisadas, foi estudado por Dewetinck et al. (1999), com o objetivo de
analisar a aglomeracdo no recobrimento. As conclusdes obtidas foram que o efeito da
aglomeracdo é primeiramente influenciado pelo tipo de recobrimento, mais especificamente
sua higroscopicidade e viscosidade; a gelatina hidrolisada permitiu um considerdvel
aumento na vazado do spray comparada com a ndo hidrolisada; a fécula hidrolisada permitiu

N

trabalhar apenas com baixas vazdes devido a sua alta higroscopicidade; o aumento da
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pressdo de atomizagdo diminuiu a tendéncia de aglomeracdo da fécula, mas diminuiu a

espessura final do recobrimento.

No trabalho de Kage et al. (1999) foi estudada a eficiéncia do recobrimento de
particulas de vidro de 43um e sua aglomeracdo utilizando pé de silica de 1um como
material recobridor e dlcool polivinil como selante, em um leito fluidizado circulante.
Como conclusdes os autores verificaram que este tipo de particula, que ndo pode ser
recoberta em um leito fluidizado convencional, foi recoberta com sucesso no leito

fluidizado circulante utilizando o pé de silica, evitando o efeito de aglomeracao.

Em Dewettinck e Huyghebaert (1999) destaca-se a importancia da aplicagdo do
processo de recobrimento em produtos alimenticios. Dentre os assuntos abordados os
autores destacaram: o recobrimento de pequenas particulas utilizando materiais fundidos
hidrofébicos como 6leos hidrogenados, neste processo, o material fundido solidifica na
parede da particula pelo contato com o ar frio; e o recobrimento de suprimentos nutricionais

como vitamina C, B, ferro, potdssio, entre outros.

Tenou e Poncelet (2002) fizeram uma comparacao do processo de recobrimento de
produtos alimenticios em um sistema Wurster e em um leito fluidizado convencional
continuo. Os seguintes fendmenos acontecem quase que simultaneamente no recobrimento:
a interacdo entre o ar e as particulas na camara de recobrimento; aspersao do material de
recobrimento em forma de gotas para aumento da probabilidade do contato gota — particula,
salientando, porém que algumas gotas podem secar antes do contato; espalhamento das
gotas na superficie das particulas formando uma camada liquida seguida da adesdo da gota
na particula, antes da secagem das gotas, para formag¢do da camada de recobrimento;
superposicdo de diferentes camadas de gotas formando um recobrimento homogéneo,
sendo que apds vdrios ciclos de molhamento e secagem um filme € formado com uma
espessura € composicdo controladas de acordo com o material utilizado. Os autores
discutiram também as dificuldades do uso de um leito continuo, apesar do mesmo ter se
mostrado mais eficiente para o processo de recobrimento e concluiram que € necessario um
melhor entendimento deste processo realizando pesquisas para melhorias técnicas com um

custo adequado.

Saleh et al. (2003) estudaram o recobrimento e aglomeracio de particulas de areia

de 90 a 639um utilizando uma solucdo aquosa contendo NaCl, em um leito fluidizado. O
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objetivo foi verificar a influéncia do tamanho das particulas na eficiéncia do recobrimento.
Os autores concluiram que a eficiéncia do recobrimento diminuiu com o aumento do
tamanho das particulas; houve formacido de camadas nas particulas maiores que 200pum e
aglomeracgdo nas particulas menores; o recobrimento de particulas menores pode ser feito
com a adi¢do de particulas mais grossas (450um) cuja porcentagem 6tima foi de 30%; um
modelo matematico baseado no balanco populacional foi estabelecido assumindo que o

recobrimento e a aglomeracgdo sdo fendmenos dependentes do tamanho das particulas.

Silva (2003) estudou o recobrimento e secagem de microgranulos de celulose
microcristalina (180-420um) em um leito fluidizado utilizando uma suspensdo aquosa a
base de Eudragit@ L30D-55 para o recobrimento. O recobrimento com Eudragit® foi
utilizado para proteger o estobmago de formas farmacéuticas ativas. Em seu trabalho
verificou-se o efeito negativo da pressdo de atomizacdo e da temperatura do gas no
crescimento das particulas e efici€éncia do processo; o efeito positivo da vazao de suspensao

e diametro médio das particulas sobre o crescimento das particulas.

Posteriormente, no trabalho de Cunha (2004) foi também analisado o recobrimento
da celulose microcristalina em leito fluidizado, utilizando-se a suspensdo aquosa Eudragit®
L30D-55 para fazer o recobrimento. O autor verificou que a vazao que proporcionou um
melhor recobrimento foi de 18g/min, apesar de a saturacdo ser mais rdpida para essa
condicdo; para vazdes de suspensdo baixas e pressdes de atomizacdo altas obteve-se um
maior tempo de processo; a defluidizacdo do leito foi relacionada com a umidade das

particulas.

Um estudo experimental das influéncias fisico-quimicas do s6lido e do liquido em
processos de granulacdo em leitos fluidizados, na cinética de crescimento de particulas, foi
realizado por Hemati et al. (2003). A influéncia da viscosidade da solugdo entre 16 e 185
cPoise, da tensdao superficial entre 0,072 e 0,033 N/m, e do angulo de contato com as
particulas entre 38° e maior que 90° foram investigados. Com os experimentos de
granulacdo, os autores verificaram que o aumento da umidade relativa do ar, dependendo
da vazdo do liquido e da velocidade de fluidizacdo, favorece a aglomeracao, especialmente
para valores de umidade superiores a 40%. O crescimento de aglomerados mostrou ser

favorecido quando a tensdo superficial do liquido aumenta e o dngulo de contato diminui. A
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viscosidade da solucdo apresentou menor efeito que os parametros interfaciais no

crescimento do aglomerado.

Ivanova et al. (2005) estudaram o recobrimento aquoso e seco de esferas de
celulose cristalina de 835um, sensiveis a umidade, em um leito fluidizado. Para o
recobrimento aquoso foi utilizada uma solucio de Sepfilm LP010® e para o recobrimento
seco utilizou-se um pé fino Aqoat® e plastificante. Na Tabela 2.5 pode ser vista a

comparacao feita entre os dois processos estudados.

Tabela 2.5 — Comparacdo entre o recobrimento aquoso e recobrimento seco dos

estudos de Ivanova et al (2005).

Recobrimento Aquoso Recobrimento Seco

Espessura de

10,5 17,5
recobrimento (um)

Umidade final (%) 4 2
Umidade apoés 168hs (%) 6 6
Tempo de desintegracao

P sras 120 40

da cobertura em agua (s)

Os autores concluiram que o método de recobrimento seco é uma possibilidade

para materiais sensiveis a 4gua, porém ainda necessita de melhoramentos.

Goud et al. (2005) fizeram um estudo de varias técnicas de recobrimento de
produtos alimenticios como spray-drying, spray-cooling, leito fluidizado e outros. Segundo
os autores, o uso de ingredientes recobertos é uma alternativa promissora para as industrias
de alimentos e o desafio € selecionar de forma adequada o equipamento e o material de

recobrimento a serem utilizados.

Silva (2006) estudou o recobrimento de celulose microcristalina em leito
fluidizado pulsado rotativo utilizando uma suspensdo aquosa a base de Eudragit®L30D-55.
O leito pulsado rotativo se mostrou um equipamento adequado ao processo de recobrimento

de microgranulos, para as condi¢des avaliadas, com grandes vantagens em relacdo ao
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equipamento de leito fluidizado convencional, destacando-se a redu¢do na formacgdo de

grandes aglomerados.

Werner et al. (2007) estudaram as condicdes de recobrimento aplicadas na
inddstria alimenticia e chegaram as seguintes observacdes: o recobrimento de particulas em
suspensdo por ar envolve pelo menos 20 varidveis diferentes; estudos eletronicos
micrograficos da morfologia do recobrimento mostraram a importancia da secagem,
cristalizacdo, porosidade e colapso do leito; a aglomeracdo foi o maior problema no
recobrimento de particulas menores que 100um, sendo necessarias modificacoes fisicas que
aumentem a forca que mantém as particulas separadas e quimicas em relacdo as

propriedades da solucdo de recobrimento.

Em 2009, Cunha realizou um novo estudo de granulagdo da celulose
microcristalina, utilizando uma solu¢do aquosa de maltodextrina, inserindo um tubo interno
no leito fluidizado. A utilizacdo do leito fluidizado com um tubo interno facilitou a
conducdo do processo em relacdo ao leito fluidizado convencional, pois o autor observou
uma melhora na fluidodindmica durante o processo, com conseqiiente melhora na qualidade

do produto recoberto.
2.4.3) Recobrimento e aglomeracio em leitos vibrofluidizados

KAGE et al. (1999) recobriram esferas de vidro de 43um em um leito
vibrofluidizado pela atomizacdo de p6 fino de silica e solucdo de dlcool polivinil como
selante. Foram avaliadas a eficiéncia de recobrimento e a aglomeragdo das particulas em
varias condi¢Oes experimentais e sua dependéncia com a amplitude e freqii€éncia de
vibracdo. Os autores concluiram que no leito vibrofluidizado a eficiéncia de recobrimento
diminui com o aumento da amplitude e freqiiéncia de vibragdo e que a vibragdo previne o

progresso da aglomeracdo, tendo como resultado excelentes produtos recobertos.

Continuando a pesquisa em 2001, foram avaliadas a eficiéncia de recobrimento e a
aglomeracdo das particulas em vdérias condi¢des experimentais e sua dependéncia com a
freqliéncia e a direcdo da vibracdo. Foi confirmado o excelente recobrimento com alta
qualidade, eficiéncia e poucos aglomerados com a aplicagdo da vibracdo vertical; a
aplicacdo da vibragdo obliqua nao afetou a eficiéncia do recobrimento e a aglomeracao com
baixas freqiiéncias, porém a eficiéncia diminuiu e a aglomeragdo foi prevenida com altas

freqiiéncias; na vibragdo horizontal a eficiéncia aumentou, porém a aglomeracdo também
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progrediu com baixas freqiiéncias e o contrario ocorreu com altas freqii€ncias. Concluiu-se
entdo que no leito fluidizado recobridor com vibracdo obliqua ou horizontal é dificil obter
alta eficiéncia e qualidade de recobrimento simultaneamente, devido a relac@o inversa entre

a eficiéncia de recobrimento e qualidade do produto.

Banjac et al. (2009) realizaram um estudo da aglomeracdo de leite em pd,
utilizando dgua como material granulante, em leito vibrofluidizado. O objetivo do estudo
foi melhorar a dissolu¢do do leite em 4gua sem afetar suas propriedades. Os autores
observaram que o aumento da intensidade vibracional e a diminui¢do da temperatura

contribuiram para um aumento das particulas processadas.

Costa (2009) estudou a granulagdo da celulose microcristalina em leito
vibrofluidizado, utilizando como ligante a solu¢do de maltodextrina a 35%. A
fluidodinamica do material permitiu determinar a velocidade de minima fluidizacdo (pelo
método convencional da interse¢do das retas em leitos fluidizados) e velocidade de minima
fluidizacdo completa para leitos vibrofluidizados. O produto final obtido apds o processo de
granulacdo apresentou boa escoabilidade e um aumento no seu diametro médio de Sauter,
confirmando a granulac@o da celulose microcristalina. A autora concluiu entdo que o leito

vibrofluidizado € um equipamento adequado para o processo de granulacao.

Os poucos estudos realizados com recobrimento de particulas em leito
vibrofluidizado mostram a necessidade de mais estudos sobre este tema e apontam este tipo

de leito como uma adaptacdo muito promissora para a melhoria deste processo.

2.5) Isotermas de sorcao

A atividade de 4gua (a,) € uma das medidas mais importantes no processamento e
andlise dos alimentos e produtos quimicos em geral, devido a sua importincia no que diz
respeito a qualidade e estabilidade do produto quando armazenado. A afinidade existente
entre a dgua e os outros componentes de um produto definem sua higroscopicidade, que
torna-se uma caracteristica fundamental que ird influenciar os processos de manuseio,
estocagem e consumo de materiais bioldgicos. Quando um material € exposto a certa
umidade relativa do ambiente, ele reage no sentido de ajustar sua prépria umidade a uma
condicdo de equilibrio com o ambiente. Isto ocorre quando a pressao de vapor da dgua na
superficie do material se iguala 2 pressdo de vapor de dgua do ar que o envolve. E possivel

estabelecer uma relacdo estreita entre o teor de dgua livre no alimento e sua conservacao
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(BELL e LABUZA, 2000). O teor de dgua livre é expresso pela atividade de 4gua (ay,) que
¢ dada pela relacdo entre a pressdo de vapor de dgua na fase gasosa em equilibrio com a
fase sdlida imida a uma dada temperatura, e a pressao de vapor de dgua saturada a mesma

temperatura, sendo também fun¢do da umidade relativa do ambiente (Equacao 2.28).

o =t _UR (2.28)
Psat(T) 100

Onde Py, € a pressdo parcial de vapor do produto, Py, € a pressdo de vapor da 4gua pura na
mesma temperatura e UR € a umidade.

O estudo da atividade de d4gua em um determinado produto pode ser feito através
das isotermas de sor¢do. O fenOmeno de sor¢do é muito importante na secagem € na
armazenagem de produtos naturais. As isotermas de sorcao sdo a representacdo grafica do
teor de umidade de equilibrio em func¢do da umidade relativa do ambiente no qual a
amostra foi inserida (ou da atividade de 4gua), a uma determinada temperatura (LABUZA,
1968). A andlise das isotermas de sor¢cdo a diferentes temperaturas visa estabelecer o
equilibrio de sorciao de dgua do produto, verificar a aplicabilidade de modelos matemédticos
para predi¢do do comportamento isotérmico de sor¢do de dgua e estimar o nivel critico de
umidade residual que lhe confere maior estabilidade de armazenagem. Cada produto possui
um conjunto particular de isotermas de sor¢do sob diferentes temperaturas. A forma precisa
dessa isoterma € resultado das diferencas na estrutura fisica, composi¢cdo quimica e
quantidade de 4gua ligada ao produto. Apesar disso, inimeras isotermas possuem uma

forma caracteristica, similar & mostrada na Figura 2.14.
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Figura 2.14: Forma caracteristica das isotermas (Fonte: Lowell e Shields, 1991).

A primeira parte da curva (A) representa a dgua da monocamada, que estd

fortemente ligada a sitios individuais, ndo estd disponivel para reagdes e situa-se numa
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faixa de atividade de dgua entre 0 e 0,35. A segunda parte da curva (B) representa a dgua
adsorvida nas multiplas camadas dentro do material, sendo que esta d4gua encontra-se mais
fracamente ligada, e corresponde a uma faixa de 0,35 e 0,6 de atividade de dgua. A terceira
regido (C) é a dgua que estd presente em grandes capilares. Representa a regido de
condensacdo capilar, onde a umidade condensa nos poros do material, seguida pela
dissolucdo de componentes soliiveis presentes. E facilmente removida por secagem e estd
disponivel para o crescimento microbiano e atividade enzimadtica, no caso de alimentos. Se
um dado alimento possui um teor de umidade acima do ponto B na curva de adsor¢do, esta
propenso a deterioracao.

As isotermas podem ser obtidas em duas direcdes, podendo ser de adsor¢do ou
dessorcdo. As isotermas de adsorcdo sdo obtidas quando se deseja conhecer o
comportamento de um material seco quando este € exposto a umidade (por exemplo:
armazenagem). As isotermas de dessor¢do sdo realizadas inicialmente com o material
umido, que vai perdendo peso até atingir o equilibrio (por exemplo: secagem).

Estudos das isotermas de sor¢cdo apontam a existéncia de seis diferentes formas para

as mesmas (LOWELL e SHIELDS, 1991). Essas formas podem ser observadas na Figura
2.15.
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Figura 2.15: Tipos de isotermas (Fonte: Lowell e Shields, 1991).
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- Tipo I: conhecido como isoterma de Langmuir, caracteristica de uma adsorcao
pura em camada monomolecular;

- Tipo II: isoterma sigmoidal, caracteristica de formagdo de multicamadas de
moléculas adsorvidas sobre a superficie do sélido. Frequentemente encontrada em sélidos
nao porosos ou com poros maiores do que microporos. Ex: polimeros hidrofilicos, tal como
as fibras naturais;

- Tipo III: embora similar ao tipo II, sdo raramente observadas em so6lidos nao
porosos, seu formato sugere também adsor¢do em camadas polimoleculares. Ex: borracha,
plastico, fibras sintéticas e alimentos ricos em componentes soluveis;

- Tipos IV e V: caracterizam a condensagdo capilar, encontradas em materiais com
meso € macroporos. Ex: materiais inorganicos (6xido de aluminio).

- Tipo VI: é um tipo de isoterma raramente encontrada e representa uma adsor¢ao
em vdrias etapas, sugerindo adsor¢io em multicamadas num substrato uniforme nio
poroso. A altura dos degraus representa a capacidade de adsor¢do da monocamada podendo
permanecer constante durante duas ou trés camadas adsorvida.

As isotermas de sor¢cdo de umidade podem ser ajustadas por modelos mateméticos.
As equagdes de modelo propostas por diversos autores ao longo do tempo relacionam o
conteido de umidade quando se atinge o equilibrio ( X.q) com a atividade de dgua ( ay)
para uma dada temperatura.

Os modelos mais amplamente utilizados s@o os propostos por Brunauer, Emmett e
Teller (BET) e também o proposto por Gugghenheim, Anderson e de Boer (GAB). Antes
de expor detalhadamente os fundamentos dos modelos BET e GAB ¢€ interessante descrever
algumas informagdes sobre o modelo proposto por Langmuir em 1918 (Equagao 2.29), que

deu inicio ao estudo do comportamento de sor¢ao dos materiais.

X, C-a,
X, l+a,

(2.29)

Onde X4 € o contetido de umidade quando se atinge o equilibrio, X, € o contetdo de
umidade na monocamada, C € a constante cinética relacionada a sor¢c@o na primeira camada
e ay, a atividade de dgua.

O modelo de Langmuir considera que o calor de sorcdo € constante, ndo
considerando a interagdo entre as moléculas adsorvidas e que € possivel uma adsor¢cdao

maxima em monocamada.
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O modelo BET assume que as moléculas sdo adsorvidas em camadas sobrepostas e
que cada camada adsorve de acordo com o modelo de Langmuir (BRUNAUER et al.,
1938). Na maioria dos casos os graficos BET sdo aplicdveis somente para baixos valores de

atividade de agua (0,05 <ay, < 0,35). O modelo € representado pela Equagdo 2.30:

X“‘I _ C'aw
X (1-a,)(d-a,6 +Ca,)

m

(2.30)

As principais consideracdes do modelo BET sdo: a taxa de condensacao na primeira
camada € igual a taxa de evaporacdo da segunda camada; o calor de sor¢do na primeira
camada é constante e igual ao calor de vaporizagdo total; o calor de sor¢do para todas as
camadas acima de uma monocamada € igual ao calor de vaporizacdo e a sor¢ao ocorre em
lugares especificos.

O modelo GAB ¢ uma extensao do modelo BET e introduz um fator de correcao K.

X C-Ka,
X (-Ka)(l-Ka, +CKa,)

m

(2.31)

Com relacdo ao parametro K algumas consideragdes devem ser ressaltadas:

e K < 1: ocorre uma menor sor¢cdo do que a exigida pelo modelo BET;
e K =1:aequagdo de GAB se reduz a equacdo BET;
e K > I: a isoterma tende a um valor infinito para uma atividade de 4gua

menor que uma unidade.

Este modelo descreve melhor o comportamento de alguns materiais (em sua maioria
alimentos), em relagdo aos modelos de Langmuir e BET; pois € aplicdvel na ampla faixa de

0<ay<0,9.

2.6) Monitoramento do processo de recobrimento em leito fluidizado, vibrofluidizado

e leito de jorro

A identificacdo de sistemas de escoamento € geralmente dependente de
observacdes visuais do leito, porém este tipo de reconhecimento nao € possivel em sistemas

industriais. Uma classificacdo dos regimes de fluidizacdo pode ser feita através da andlise
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de séries de tempo de sinais de diferentes medidas fisicas como: temperatura, concentragao
de solidos local, porosidade local, analise de imagem e, principalmente, por medidas de

pressao (Johnsson et al., 2000).

As flutuacdes de pressio em leito fluidizado sdo geralmente causadas pela
formagdo e erupcdo de bolhas e sua andlise € utilizada para determinar caracteristicas
como: velocidade de minima fluidizacdo, transi¢do da fluidizagdo borbulhante para

fluidizacdo turbulenta, freqiiéncia de bolhas e qualidade de fluidizacao.

O método de andlise das flutuagdes de pressdo € baseado na andlise de sinais de
pressdo para identificar as caracteristicas hidrodinamicas do leito e esses sinais podem ser
analisados de trés maneiras: andlise estatistica no dominio do tempo, anélise espectral da
frequéncia ou dominio de Fourier e andlise do caos no espago do sistema (TRNKA et al.,

2000; PARISE et al., 2010).

Um método de identificacdo e monitoramento de processos em leito de jorro foi
estudado por Taranto (1996), partindo de uma unica varidvel, a flutuagdo da queda de
pressdo no leito de particulas. As flutuacdes da queda de pressdo foram medidas a uma taxa
de 100 Hz e foram coletados cerca de 1100 pontos; partindo desses dados, uma rotina de
transformada de Fourier produziu espectros (Figura 2.16), que permitiram a identificacdo e

monitoramento de possiveis regimes em leitos de jorro.
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Figura 2.16 - Espectro de poténcia do milho. Regime: jorro estavel (TARANTO, 1996).
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Os resultados obtidos mostraram através da andlise dos espectros de poténcia, a
viabilidade de se utilizar medidas de flutuacdes da queda de pressao para a obtencdo de um
método objetivo de identificacdo dos padrdes de escoamento e monitoramento on line dos

regimes fluidodinamicos em leito de jorro.

Van Ommen et al. (1999) identificaram a aproximacdo da defluidizacdo de um
leito fluidizado através de um teste estatistico baseado no desvio padrdo das flutuagdes de
pressdo em funcdo da velocidade decrescente do gds. Baseado nos ensaios experimentais
com particulas de areia de 470 um, determinou-se um valor fixo de desvio padrao (s=50

Pa) que foi usado como alarme para indicar o inicio da defluidizacao.

Felipe (2004) analisou o monitoramento do regime fluidodindmico em um leito
fluidizado gés-solido utilizando dados de flutuacdo de pressdo. A variedade de solidos e a
ampla faixa experimental permitiram a obtencdo de varios regimes de fluidizagdo: leito
fixo, fluidizacdo particulada, regime borbulhante simples, multiplo e explosivo, fluidizagao
slugging e fluidizacdo com canais preferenciais. Os resultados de flutuacdo de pressao
foram analisados pelos espectros de poténcia gerados por aplicacdo da Transformada de
Fourier Rapida (FFT - Fast Fourier Transform). Foram obtidos espectros de poténcia
distintos para cada regime fluidodindmico, possibilitando o acompanhamento da
estabilidade de cada regime e do momento de transi¢do dos mesmos. As medidas de
flutuacdo de pressdao também foram utilizadas para determinar a velocidade de minima
fluidizacdo pelo método grafico convencional (intersecc¢do das retas correspondentes a leito

fixo e leito fluidizado.

HAO e Bi (2005) utilizaram um modelo de vibragdo mecanica de segunda ordem
visando explicar as oscilacdes e flutuacdes de pressdo em um leito fluidizado, baseado em
andlises no dominio de amplitude e freqiiéncia. Foram utilizadas nos experimentos
particulas de silica gel (300 um) e esferas de vidro (130 um). Durante os ensaios foram
injetados pulsos de gds em determinada freqiiéncia (0,2 a 10 Hz). Os resultados obtidos
mostraram que o modelo proposto, o qual considera a flutuagdo de pressdo como resultado
da resposta da for¢a de excitacdo externa, estd relacionado com o comportamento das
bolhas em um leito fluidizado. O comportamento das flutuacdes de pressdo foi
correlacionado com as caracteristicas do leito e com as forcas de excitacdo impostas ao

sistema, sendo adequadamente descrito por um sistema de vibracdo mecanico de segunda
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ordem.

Lourenco (2006) construiu uma unidade experimental de leito de jorro monitorada
por um sistema de aquisicdo de dados de pressao estédtica on line, e identificou diferentes
regimes fluidodindmicos na fluidiza¢io de sementes de soja e algodao. O método de andlise
de medidas de flutuacdes de pressdo em funcdo do tempo real ndo foi apropriado para
identificacdo de regimes em leito de jorro. Entretanto, o uso da técnica de FFT (Fast
Fourier Transform), sobre os sinais de queda de pressdo resultou em espectros de poténcia

bem definidos possibilitando a identificacdo clara de todos os regimes de escoamento.

Lopez (2007) realizou a identificacdo e monitoramento das modificacdes ocorridas
durante o processo de recobrimento de particulas em leito de jorro, pela comparacdo de
observagdes visuais em conjunto com os espectros de poténcia obtidos a partir da aquisi¢cao
de dados de queda de pressdo em tempo real, utilizando a técnica FFT (Fast Fourier
Transform). A autora utilizou particulas de diferentes formas: ABS e poliestireno, com
diametros médios de 3,03 mm e 3,81 mm, respectivamente, e suspensdo polimérica a base
de Eudragit® L30D-55. As flutuacdes de pressdo foram obtidas utilizando o software
LabView 7.1, a uma taxa de amostragem de 400 Hz. Os resultados permitiram identificar
durante o recobrimento, a reducdo na taxa de circulacdo de particulas, zonas mortas e até o
“completo” colapso do leito, tanto por variagdes fluidodindmicas visualmente observadas

no leito, quanto por alteracdo espectral on line durante os experimentos de recobrimento.

Moris e Rocha (2007) verificaram a sensibilidade da metodologia da andlise
espectral para identificar alteragdes no regime de contato em processos de recobrimento em
leito fluidizado (escala laboratorial), de secagem em leito fluidizado (em escala industrial) e
também em ensaios fluidodindmicos utilizando um leito vibrofluidizado (em escala
laboratorial). A aplicagdo da metodologia da anélise espectral por acompanhamento on line
dos espectros de poténcia identificou instabilidades no regime fluidodindmico durante o
processo de recobrimento (ocorréncia de zonas mortas, slugs, canais preferenciais, redugcao
da taxa de circulacdo e até mesmo a defluidizacdo, implicando em reducgdo significativa nas
taxas de transferéncias de calor e massa), e também identificou as transicdes nos regimes

fluidodinamicos em leito vibrofluidizado.

O trabalho de Silva (2009) teve como objetivo aplicar metodologia de anélise

espectral Gaussiana dos sinais de flutuacdo de pressdo para monitorar e controlar o
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fenomeno de defluidizacdo no processo de recobrimento de celulose microcristalina em um
leito fluidizado gds-sélido. Os resultados do estudo mostraram que a utilizacdo de um
sistema de controle PID convencional permitiu obter melhores condi¢des fluidodinamicas

do leito em relacgdo ao processo sem controle.

Os estudos de monitoramento de processos utilizando flutuacdes de pressao
demonstram o potencial da metodologia da andlise espectral para controle de processos em
leito fluidizado e em outros leitos méveis. O monitoramento e controle em tempo real
possibilita a ado¢do de medidas corretivas para a busca da estabilidade do regime de
fluidizacdo ou outra forma de contato gis-sélido, visando melhorar a eficiéncia de
processos como secagem, recobrimento, aglomeracdo de particulas, entre outros, com

conseqiiente melhora da qualidade do produto final.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3.1) Materiais
3.1.1) Material a ser recoberto

Foi escolhido para desenvolver este trabalho o bicarbonato de sédio (marca Synth)
pelas suas caracteristicas de p6 fino com grande produ¢do industrial e importante aplicagao
comercial. O material possui um didmetro médio de Sauter de 75um, densidade de
2,2g/cm’, sendo classificado no Grupo A de Geldart (Figura 3.1). Apesar de se encontrar
neste grupo, o bicarbonato apresenta uma condicdo de processo pobre ou invidvel no leito
fluidizado convencional, devido a sua caracteristica de pd muito fino com ampla
distribuicdo de tamanhos de particulas, sendo necessdrias modificacdes do leito, como a
insercdo de vibragdo, para obtencdo de uma boa fluidizacdo. E importante salientar que a

md qualidade dindmica da fluidizacdo € agravada com o umedecimento do leito no

processo de recobrimento ou granulagdo.
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Figura 3.1 — Representagdo do bicarbonato de sédio no Diagrama de Geldart.

O material foi recoberto por uma suspensao polimérica, em leito vibrofluidizado,
em escala de laboratério. Foram realizados ensaios fluidodinamicos e testes preliminares de
recobrimento, com o objetivo de acompanhar o desempenho do material e estabelecer

faixas operacionais do equipamento.



52
3.1.2) Suspensao de recobrimento

O recobrimento é obtido através da atomizagdo de uma suspensdo polimérica
sobre as particulas a serem recobertas, em leito vibrofluidizado (LVF), por ar quente, que

além de promover a fluidizacdo, seca a suspensdo sobre as particulas.

A Tabela 3.1 mostra duas formulacdes de suspensdo que foram utilizadas por
Donida (2000) para recobrimento de uréia em leito de jorro bidimensional, resultando em
um filme uniforme e liso. Além disso, no trabalho de Almeida (2002), que recobriu
sementes de brocolos em leito de jorro e fluidizado, constatou-se que houve uma menor
absor¢do da umidade do ar pelas sementes recobertas utilizando estas mesmas suspensoes.
Neste trabalho optou-se por trabalhar com a formulagdo 1, devido a menor concentracio de
sOlidos, pois a maior quantidade de hidroxietilcelulose da suspensdo 2 faz com que a
mesma fique mais viscosa, causando o entupimento do bico atomizador durante o
experimento; este entupimento € facilitado pela caracteristica de p6 fino do bicarbonato de

sddio, que com a movimentagdo no leito pode aderir ao bico atomizador.

A suspensdo de recobrimento foi preparada segundo método descrito por Donida
(2000): inicialmente dilui-se a hidroxietilcelulose em 50% da é4gua total sob agitacdo
constante e reserva-se; no restante da 4gua, sob agitacdo constante, acrescenta-se O
polietilenoglicol até dissolu¢do completa e, em seguida, adiciona-se nesta ordem o diéxido
de titanio, corante, talco e estearato de magnésio; adiciona-se entdo a solu¢do de HEC e
deixa-se sob agitacdo constante durante 10 minutos. Apds completa mistura, submete-se a

suspensdo a um moinho coloidal por 20 minutos para redu¢do do tamanho das particulas.

Tabela 3.1 — Suspensdes de recobrimento (DONIDA, 2000).

Reagentes (% em massa) Suspensao 1 Suspensao 2
Hidroxietilcelulose (HEC) 3,50 5,50
Polietilenoglicol 6000 (PEG) 0,75 0,75
Estearato de magnésio 1,00 1,00
Didxido de titdnio 1,25 1,25
Corante Laca de Aluminio vermelho ou azul 1,00 1,00
Talco neutro 3,50 3,50
Agua 89,00 87,00

Concentragdo de sélidos - C; (kg/kg) 0,1100 0,1300
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3.2) Unidade experimental

Os experimentos de recobrimento foram realizados em equipamento j4 instalado
no Laboratério de Fluidodinamica e Secagem da FEQ/UNICAMP, o qual foi desenvolvido
para a secagem em leito vibrofluidizado (MORIS, 2002) e foi modificado neste trabalho

para a inclusdo da linha de atomizagdo do material para o recobrimento das particulas.

O leito vibrofluidizado, observado na Figura 3.2, € constituido por um leito de
tubo cilindrico em acrilico com 0,5m de comprimento e 0,1 m de didmetro interno (10). O
leito € fixado por cantoneiras (11) a mesa de 0,5x0,6x0,8 m, que € fixada ao chdo. O ar é
fornecido por um soprador (1), tem sua vazdo ajustada por uma valvula globo (3) e é
parcialmente desumidificado por passagem em um leito de silica gel (6). A linha também
dispde de um sistema de resfriamento (2) com aletas de aluminio e tubos de cobre, onde o

fluido refrigerante € a d4gua para operacao do sistema a temperatura ambiente.

Figura 3.2 - Leito Vibrofluidizado com sistema de atomizagdo e aquisi¢ao de dados

adaptado a montagem de Moris (2002).
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Para operar com gas aquecido, dispde-se do aquecedor elétrico, composto por um
conjunto de resisténcias (7). A vazdo de ar que entra no sistema € determinada a partir de
valores de pressdo estdtica (4) na linha e tomadas de pressdo na placa de orificio (5),
adquiridas através de transdutores de pressdo absoluto Cole-Parmer 07356-01, EUA, com
intervalo de 0 a 210, 848 Pa, e sinal de saida de 1 a 5 V (13) e diferencial Smar LD301,
Brasil, com intervalo de 125 a 5000 Pa, e sinal de saida de 4 a 20 mA (14 e 15), sendo os
valores acompanhados on line na tela do computador (17) pelo software LABVIEW 6.0 e

salvos em arquivo.

A camara plena (8), que melhora a distribui¢do do ar antes do leito de particulas, é
de aco inox. O distribuidor de placa perfurada, com orificios de 10° m e érea livre de 5%,
jé utilizado em trabalhos anteriores (MORIS, 2002; COSTA, 2009) foi coberto com uma
tela de aco inox com abertura de 33 um para suportar o leito. O sistema vibracional €
composto pelo eixo vibrador (12) detalhado na Figura 3.3, o qual opera em uma faixa de
amplitude de 0 a 0,04 m e impde a vibracdo apenas a cAmara plena, sendo sua velocidade
de rotacdo controlada através de um motor que estd associado a um vibrador do tipo
excéntrico. Este vibrador converte o movimento de um motor elétrico para 0 movimento
vertical da placa distribuidora por meio de uma correia, proporcionando uma frequéncia de
vibracdo ao leito de particulas (9). A amplitude do sistema € ajustada medindo-se o
deslocamento vertical do leito e a frequéncia € medida por meio de um tacometro Optico

(Photo Tachometer, EXTECH Instruments, Brasil).

Figura 3.3 — Sistema vibracional (COSTA, 2009).

z

A queda de pressdo no leito € medida através de um transdutor de pressdo
diferencial (15), com um dos terminais conectado a camara plena e o outro acima do leito

de particulas, préximo a saida do leito, sendo acompanhada também pelo sistema de
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aquisicdo de dados utilizando o software LABVIEW 6.0. Para criar a faixa de pressdo do
leito vibrofluidizado, utilizado para monitorar o processo, inicialmente 8192 (2'?) pontos de
dados de pressdo foram coletados a uma taxa de amostragem de 400 Hz. O sinal de pressdo
foi registrado por um sistema de aquisicdo PCI 6025 (National Instrument) de dados (16).
O software LabView ® 6.0 foi utilizado para a aquisi¢cdo e processamento do sinal de
pressdo, que foi coletado e filtrado por um filtro digital (IRR - resposta ao impulso infinita
- do tipo Butterworth) e entdo normalizado. O algoritmo Fast Fourier Transform (FFT) foi
aplicado ao sinal de pressio normalizada, produzindo um espectro das flutuacdes de

pressao.

Em (18) encontra-se o ciclone, onde as particulas elutriadas sdo coletadas e
retiradas. Em (19) tem-se a o sistema de atomizacdo incluido no sistema experimental
previamente existente. O bico atomizador (20) utilizado foi do tipo duplo fluido com 1 mm
de diametro de abertura (Figura 3.4) — sua altura foi estipulada em 13 cm em relacdo a base
do leito, cujo valor foi escolhido levando em consideracdo que se ficasse excessivamente
alto as gotas poderiam atingir as paredes do leito e diminuir a eficiéncia do processo, além
da possibilidade de secar antes de atingir as particulas; também ndo poderia ficar muito
proximo as particulas pela possibilidade do bicarbonato de sddio entrar no sistema e entupir
o bico acarretando na interrup¢do do experimento. A posicdo do bico atomizador foi
determinada por experimentos preliminares. A suspensdo de recobrimento é armazenada
em (24), e conduzida até o bico atomizador por uma bomba peristaltica (23) Masterflex®,
modelo L/S 7523-20; e ao entrar em contato com a corrente de ar comprimido, com vazao
fixada pela abertura da vélvula (21) e pressdo de atomizagdo medida por um mandmetro

Bourdon (22), € atomizada e produz um jato de aspersdo de goticulas sobre o leito.

|4

Capa de ar

+—Entrada de ar

+— Entrada do liquido

Capa de fluido
Corpo do bico

Figura 3.4 — Bico atomizador (COSTA, 2003).

Na Figura 3.5 encontra-se a vista do leito com o atomizador, com destaque para a

altura do bico atomizador.



1 = leito em acrilico, 2 — luva nwivel. 3 — cimara plena

Figura 3.5 — Leito vibrofluidizado, com destaque para a altura do bico atomizador.

3.2.1) Equipamentos periféricos e instrumentos

Agitador magnético marca Fisatom, modelo 753, poténcia 50 W;
Agitador mecanico marca Fisatom, modelo 713, poténcia 80 W;
Agitador de peneiras, marca Produtest, com marcador de tempo;
Aquecedor elétrico com 4 resisténcias, poténcia 1600 W;

Bomba peristaltica Masterflex, modelo L/S 7518-20;

Moinho coloidal OSMEC, motor EBERLE de % CV e 3470 rpm;
Estufa de secagem e esterilizacdo, marca FANEM, modelo 315 SE;
Balanca técnica ADA com precisao de 0,0001g;

Balanca analitica OHAU com precisao de 0,1g;

Controlador de temperatura marca NOVUS, modelo N1200.

56
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3.3) Metodologia
3.3.1) Caracterizacao das particulas

As particulas foram caracterizadas pelas seguintes propriedades: didmetro médio
de Sauter, densidade aparente, densidade real, porosidade, escoabilidade através do indice
de Hausner, angulo de repouso e indice de escoabilidade, decomposicdo por liberacdo de

CO; e isotermas de sorcdo. Foi observada também a morfologia das particulas.

O diametro médio de Sauter (ds), definido pela Equagado 3.1, foi calculado através
da distribui¢do granulométrica, feita por andlise em série de peneiras padronizadas, com os
dados referentes aos didmetros de malha das peneiras (d,) e as fragdes madssicas das

particulas que ficam retidas nas mesmas (X;).

d_S: (3.1);

A porosidade (g), que € a razdo entre o volume de poros da particula e seu volume
total, pode ser encontrada pela relacdo entre densidades aparente (p,p) € densidade real da

particula (prear):

pap
preal

=1 3.2)

A densidade aparente é definida como a razdo entre a massa da particula e seu
volume total, incluindo o volume ocupado pelos poros; e foi determinada por porosimetria
de Hg no equipamento Autopore II, da marca Micromeritics. A densidade real € a razdo
entre a massa da particula e o volume da estrutura do sélido, excluindo o volume ocupado
pelos poros; e foi determinada por picnometria a gds Hélio no equipamento Accupyc 1330

da marca Micromeritics.

Para avaliacdo da escoabilidade do material particulado foi calculado o indice de
Hausner que se baseia na relagdo entre densidade aparente aerada e densidade aparente
compactada (Equagdo 2.10). A densidade aparente aerada € obtida pelo derramamento de
uma massa conhecida, em proveta graduada de volume V, sem que haja perturbacido ou

alteracdo do empacotamento. A densidade aparente compactada € determinada apds
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submeter esta mesma massa conhecida de particulas a um ciclo de batidas para

compactagao do material particulado.

Para o ciclo de batidas em que a proveta foi submetida utilizou-se o equipamento
AUTOTAP® (Tap Density Analyzer — Quantachrome Instruments), este equipamento
promove as batidas da proveta de acordo com um nimero desejado de batidas, chamado
tap, que ¢é escolhido dependendo do tipo de material particulado utilizado. Para o
bicarbonato de s6dio o nimero de batidas necessarias foi 200. Na Figura 3.6 pode ser

observada uma foto do equipamento.

|

Figura 3.6 — Equipamento AUTOTAP®.

Também para esta finalidade foi quantificado o angulo de repouso, que segundo o
método estético (Figura 3.7a) é o angulo formado entre a horizontal e uma pilha de material
particulado derramado. O angulo de repouso também pode ser obtido pelo método
dindmico que consiste em um tambor rotatério (Figura 3.7c). Para este trabalho foi
utilizado o método dinamico, em que uma amostra de material particulado é colocada no
tambor, girada 5 vezes e em seguida € medido o angulo formado pela camada de p6 que
escoa, quando o cilindro para, e a horizontal. Para cada determina¢do, o procedimento foi
realizado cinco vezes. De acordo com ZOU e YU (1996), quanto maior o angulo de

repouso, menor a fluidez do material, principalmente para materiais coesivos.
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Figura 3.7 - Angulo de repouso. (a) estatico; (b, ¢) dindmico (WOUTERS e GELDART,
1996).

O indice de escoabilidade também avalia a fluidez das particulas e é baseado na
capacidade destas cairem livremente através de um orificio, de didmetro definido, em um
plano. Sua medida foi realizada utilizando o equipamento Poder Flowability Test

Instrument — Flodex® (Figura 3.8).

Figura 3.8 - Fotografia do medidor de escoabilidade, Powder Flowability Test
Instrument — Flodex® (Cunha, 2009).

A decomposi¢ao do bicarbonato de sédio foi avaliada antes e apds o recobrimento.
Cerca de 6 g do bicarbonato puro e das amostras dos experimentos que resultaram em
menor e maior crescimento foram colocadas em triplicata em tripés inseridos em vidros
hermeticamente fechados, contendo 100 ml de solu¢do de 4cido sulfiirico de determinada
concentracdo para controle da umidade relativa do ambiente (56% e 80%) e armazenadas
em temperatura controlada (25°C e 40°C), por quatro semanas. A cada semana as amostras
eram retiradas e a liberacdo de CO, dessas amostras contabilizada através do método

gasométrico 12-20 e os fatores de correcdo do método 12-29, da AACC (1983). Para essa
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determinacdo foi utilizado o Aparato de Chittick, que contabiliza a liberacdo de CO, apds
titulagdo com solucdo de 4cido cloridrico através do deslocamento de uma solugao padrao.
A Figura 3.9 mostra o Aparato de Chittick composto de: baldo de 250 mL, com fundo
redondo e boca larga, munido de rolha de borracha com 2 orificios (A); tubo em U (B)
munido com uma torneira (C); tubo medidor de gds, graduado em mL, com traco zero
colocado a 25 cm abaixo da extremidade superior; o intervalo graduado abrange 25
divisGes acima de zero, até 200 abaixo de zero (D); bulbo nivelador de 300 mL de

capacidade (E) e bureta de 25 mL com ponta curva e alongada (F).

Figura 3.9 — Aparatto de Chittick

As isotermas de adsor¢do, para o bicarbonato de sédio puro e para as amostras
resultantes dos experimentos com menor € maior crescimento, foram determinadas pelo
método dinamico, através do equipamento DVS (Surface Measurement Systems,
Inglaterra). O sistema € automatizado e acoplado ao computador. O equipamento consiste
de uma microbalanca dentro de uma camara que mantém a temperatura pré-selecionada,
que para este trabalho foi de 25 °C. O sistema computacional € programado para controlar a
umidade do ar que flui sobre a amostra, previamente seca. O DVS € programado de modo a
obter ambientes com umidades relativas na faixa de 0% a 95%, registrando em cada ciclo

de umidade relativa as mudangas sucessivas de massa nas amostras até que o equilibrio seja



61

alcangado proporcionando assim, a obtencdo dos dados necessdrios a constru¢do da

isoterma de adsorcao.

E, para andlise morfoldgica do bicarbonato de sddio puro e para as particulas
resultantes dos processos de menor, médio e maior crescimento, foi utilizado um
Microscépio Eletronico de Varredura (MEV), (4401, LEO, Inglaterra) com ampliacdo de até
1000 X.

3.3.2) Caracterizacdo da suspensao de recobrimento

A suspensdo foi caracterizada quanto a densidade e concentracdo de sélidos. A
densidade foi obtida pelo método de picnometria liquida, utilizando um picndémetro de 25
ml. A concentragdo de solidos foi determinada da seguinte maneira: foram coletadas duas
amostras, as quais foram pesadas e colocadas em estufa por um periodo de 24 horas na
temperatura de 105°C, sendo entdo determinada a massa de sdlido seco das amostras

coletadas.
3.3.3) Determinacao da vazao de ar

As medidas de vazdo do ar foram obtidas utilizando-se uma placa de orificio, que
consiste de uma placa fina presa entre dois flanges na tubulagdo de ar com um orificio
coaxial com o tubo. Duas tomadas de pressdo diferencial foram instaladas, uma antes e a
outra imediatamente apds a placa, cujo didmetro do orificio utilizado foi de 8 mm. A leitura
da queda de pressdo na placa foi feita através do sistema de aquisicio de dados pelo
software LABVIEW 6.0. A vazdo de ar foi obtida através da Equacdo 3.3 (OWER e
PANKHURST, 1977):

1 b
=kéaa Ah 3.3);
O=ke 2\/1—m2 k+T G-

em que:
Q: vazdo massica (kg/min);

BA

:1—
d P +b

=> fator de compressibilidade;

P,: pressdo estdtica na linha de ar (cmH,0);

b: pressdo barométrica local (mmHg);
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S =0,3041+0,0876m—0,1166m" +0,4089m’;

a =0,5959+0,0312m"" —0,184m"* => coeficiente de descarga;

a
m=-—2;
a,
2
T . 2
a, = => 4rea do tubo (cm”);
2
zd ; oy
a, = => area do orificio (cmz);

Ah: queda de pressdo na placa de orificio (cmH,0);
T: temperatura do ar na entrada do leito (°C).

Para temperatura em °C e altura barométrica em mmHg, os valores de k e k; sdo

0,0573 e 273, respectivamente.
3.3.4) Ensaios fluidodinamicos

Os testes fluidodindmicos foram realizados para carga de 450g de particulas de
bicarbonato de sédio. Esta carga foi escolhida por proporcionar uma boa altura do leito de
particulas, pois se verificou em testes preliminares que uma massa menor implicaria em um
leito muito raso, € uma massa maior proporcionaria uma alta taxa de elutriagdo no leito,
devido as caracteristicas do bicarbonato de s6dio de p6 fino. Utilizando uma carga de

particulas de 450 g obteve-se H/D = 0,8, sendo entao o leito classificado como raso.

Foram variados os parametros vibracionais amplitude e frequéncia, com base em

testes preliminares, de acordo com a Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Variaveis que foram utilizadas no trabalho.

Variaveis Valores utilizados
Frequéncia de vibracdo - f (rpm) 0; 180; 270; 360
Amplitude de vibragdo - a (m) 0; 0,005; 0,01; 0,02

Intensidade vibracional, Eq. 2.11 -T'(-)  0;0,2;0,4;0,7; 0,8; 1,5; 2,9
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Os testes foram realizados com o intuito de se determinar a qualidade de
fluidizacdo das particulas no leito vibrofluidizado, para cada condi¢do de vibragdo e
calcular a velocidade de minima fluidizacdo a partir de medidas da vazdo do gés e da queda
de pressao no leito. Foi adotado o seguinte procedimento: com o leito carregado, a vazio de
gds era elevada até alcancar uma fluidizacdo vigorosa; em seguida a vazdo de gis era
gradualmente reduzida acompanhando-se a queda de pressdo no leito, até cessar a
alimentacdo de gds; sempre observando visualmente o comportamento do leito durante o
experimento. A partir destes dados foram tragadas curvas de queda de pressao no leito (AP)
em funcdo da velocidade superficial do gds (u) no sentido decrescente. A velocidade de
minima fluidiza¢do foi obtida para a curva decrescente quando possivel, pois a forma da
curva de fluidizagdo depende da relacdo entre as forcas vibracionais e aerodinamicas do
leito (Figura 2.5). Foi também observada a velocidade de minima mistura definida por

Gupta e Mujumdar (1980a e b).
3.3.5) Ensaios de recobrimento e aglomeracao

Para os ensaios de recobrimento e aglomeracdo foi adotado o seguinte
procedimento: primeiramente ajustava-se a temperatura do ar de fluidizacdo até
estabilizacdo; carregava-se o leito com a carga de particulas de 450 g e eram ajustadas a
amplitude e frequéncia de vibracdo a que o leito seria submetido; ligava-se entdo a
alimentag@o da suspensdo de 2 mL/min e ajustava-se a pressdo de atomizacdo em 10 Psig,
ligando imediatamente o crondmetro para contagem do tempo de atomizagdo, que foi
constante para todos os experimento e igual a 10 min. O tempo de atomizagdo escolhido era
suficiente para o recobrimento das particulas sem a perda excessiva do material por
elutriacdo. Houve a necessidade de se adaptar um defletor no interior do equipamento,
localizado antes da saida do material elutriado para o ciclone, para minimizar o arraste e
manter as particulas finas o maior tempo possivel no interior do leito. Durante os ensaios
era realizado um acompanhamento do processo através do sistema de aquisicdo de dados e
observando-se visualmente a dinamica das particulas do leito com o objetivo de verificar
areas de instabilidade e a tendéncia do leito a saturacdo. O processo foi avaliado realizando
as seguintes andlises: crescimento das particulas, escoabilidade através do indice de
Hausner, angulo de repouso e indice de escoabilidade, indice de torrdes, massa elutriada,

morfologia e decomposicdo do bicarbonato de sédio.



64

3.3.6) Planejamento experimental

Foram realizados ensaios de recobrimento definindo-se como varidveis
independentes, j4 estudadas em trabalhos anteriores, a temperatura do ar e os parimetros
vibracionais amplitude e freqiiéncia de vibracao (MORIS, 2002; SILVA, 2003 e CUNHA,
2004). E mantidas fixas a carga do leito, definida em testes preliminares; a pressdo de
atomizacdo, pois foi verificado que para elevadas pressdes hd uma maior elutriacdo do
bicarbonato de sédio e para pressdes muito baixas as gotas formadas se tornam muito
grandes em relacdo ao tamanho da particula; vazdao da suspensdo, que também deve ser
baixa para evitar a formacao de gotas muito grandes; e a velocidade de fluidizacdo, obtida a

partir dos ensaios fluidodinamicos.

Foi feito um planejamento fatorial composto central, para os fatores: temperatura
do ar de fluidizacdo, de 61°C a 79°C, temperaturas escolhidas de acordo com a necessidade
de secagem do material recoberto e para evitar a degradagdo do bicarbonato; amplitude e
frequéncia de vibracdo de 0,4 cm a 2,1 cm, e 186 a 354rpm, respectivamente, faixas
definidas para minimizar a elutriacdo do bicarbonato. Os niveis utilizados para as varidveis

independentes podem ser observados na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 — Planejamento fatorial.

Niveis -1,68 -1 0 1 1,68
a (cm) 0,40 0,75 1,25 1,75 2,1
f (rpm) 186 220 270 320 354
T (°C) 61 65 70 75 79

Para verificar a influéncia das varidveis operacionais no processo de recobrimento foi
utilizada a técnica de planejamento fatorial, descrita por Rodrigues e Iemma (2005). De
acordo com o planejamento fatorial composto central, foram realizados 8 ensaios de
recobrimento, com seis pontos axiais e trés repeticdes no nivel central das varidveis,
totalizando 17 ensaios. As varidveis de resposta analisadas foram crescimento das

particulas, angulo de repouso e indice de aglomerados.
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3.3.7) Anélise do processo de recobrimento e aglomeraciao

Além das andlises ja explicitadas no item 3.3.1, a andlise do desempenho do

processo foi feita pela avaliagdo do crescimento da particula e do indice de torroes.

O crescimento das particulas (8) foi determinado apds a realizagdo da andlise
granulométrica, em funcdo dos didmetros médios de Sauter final (dsf) e inicial (ds;),

segundo a Equacgdo 3.4.
§=—"—72100 3.4

Ap6s o recobrimento foi contabilizado o indice de Torrdes (Ii) pelo seguinte
procedimento: pelo peneiramento das particulas apos o processo, verificou-se uma
quantidade de material com didmetros maiores que 420 um, sendo estes grandes
aglomerados indesejados e chamados de torrdes (M;). Em cada experimento, o indice de

torrdes foi determinado utilizando a Equacao (3.5) (SAKAI e ATAIDE, 2000).

M
I, =—"==100 (3.5)
M

torr
T

3.3.8) Monitoramento do processo de recobrimento e aglomeraciao

Apoés o estabelecimento do regime de processo,como explicado no item 3.3.5, o
sistema de monitoramento obtinha o espectro de poténcia do inicio do processo,
considerado como perfil estdvel de operacdo, sendo que este acompanhamento foi feito
durante todo o experimento. Quando se observava alteragdes nos espectros de poténcia em
conjunto com as observacgdes visuais a aspersao de solucdo era interrompida. Retomando ao
regime estdvel, com boa taxa de circulagdo das particulas granuladas, a aspersdo era
retomada e o processo seguia até atingir os 10 min de aspersao.

Os espectros de poténcia foram obtidos a todo instante e foram anotadas as
observagdes visuais, desde o inicio do processo até o final do tempo fixado de aspersdo. O
diagrama de blocos utilizado para o acompanhamento on line dos experimentos de
recobrimento e aglomeracdo permitiu visualizacio em tempo real dos espectros de
poténcia, considerando apenas os picos de amplitude referentes ao comportamento

dindmico do leito; sendo desconsiderado o pico de freqiiéncia dominante referente a
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freqiiéncia de vibracdo imposta ao leito de particulas, visto que este era observado nos
pontos de valores de frequéncia utilizados no experimento, bem como nos pontos de seus

derivados.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1) Caracterizacao das particulas antes do recobrimento

Como citado no capitulo 3, o material utilizado neste trabalho foi o bicarbonato de
s6dio. Na Tabela 4.1 podem ser visualizados os resultados encontrados para as

propriedades fisicas do bicarbonato de sddio.

Tabela 4.1 - Propriedades fisicas do bicarbonato de sddio.

Propriedades Resultados
ds (nm) 75
Preal (g/cm’) 2,2
€ 0,54
AR (°) 19
IE (mm) 20
IH 1,29

O angulo de repouso obtido foi de 19°, podendo-se concluir que o bicarbonato
possui uma fluidez classificada como boa. Sendo que quanto menor este angulo, maior a
fluidez do material (GRANTGES, 1984). O indice de escoabilidade de 20 mm indica que o
menor orificio através do qual as particulas de bicarbonato de s6dio fluem espontaneamente

¢ de 20 mm, também classificando-o como particula de boa fluidez. E o indice de Hausner

encontrado indica média fluidez.

A Figura 4.1 traz a distribuicdo granulométrica do bicarbonato de sédio, onde pode

ser observado que 50 % das particulas possuem diametro menor que 64 um.
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Figura 4.1- Distribuicio granulométrica do bicarbonato de sédio.
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Com os dados da distribui¢do granulométrica foi calculado o didmetro médio de
Sauter, que resultou em 75 um. A porosidade do bicarbonato de sédio encontrada foi de

54%, indicando material de porosidade média.
4.2) Caracterizacao da suspensio.

A suspensdo de recobrimento escolhida foi caracterizada de acordo com os métodos

especificados no item 3.3.2, e os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 - Propriedades da suspensdo de recobrimento.

Propriedades Resultados
ps (kg/m’) 1032,1 +2,5
Cs (%) 10,0 £ 0,1

4.3) Ensaios fluidodinamicos

Foram obtidos gréficos de queda de pressdo em funcdo da velocidade de ar para os
diferentes parametros vibracionais amplitude e freqiiéncia de vibra¢do e também para o
leito convencional (sem vibragdo), utilizando as curvas de fluidizagdo decrescentes.
Observou-se visualmente que a fluidizagao do bicarbonato de sédio no leito fluidizado
convencional (LFC) apresentou uma qualidade pobre, com a formacdo de varios canais
preferenciais; com a utilizacdo da vibracdo houve uma perceptivel melhora na qualidade de
fluidizacdo, ocorrendo a quebra dos canais preferenciais e obtendo-se uma fluidizacdo com

controlado borbulhamento.

Para avaliar a reprodutibilidade dos ensaios fluidodindmicos foram obtidas
réplicas das curvas caracteristicas. As Figuras 4.2 e 4.3 representam as curva
fluidodinamicas e suas réplicas para amplitude de 0,01 m e 0,02 m, e freqiiéncia de 270

rpm e 360 rpm.
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Figura 4.2 — Curva fluidodindmica e réplica para amplitude de 0,01 m e freqiiéncia de 270

rpm.
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Figura 4.3 — Curva fluidodindmica e réplica para amplitude de 0,02 m e freqiiéncia de 360

rpm.

Pode ser observado pelos grificos das Figuras 4.2 e 4.3 que as duas curvas

apresentaram o0 mesmo comportamento e ficaram bem prdéximas,

reprodutibilidade dos dados.

demonstrando

Conforme explicitado no Capitulo 3, a velocidade de minima fluidizacdo, tanto no

LFC como nos leitos vibrofluidizados foi determinada neste trabalho pelo método grafico

tradicional em leito fluidizado (Kunii e Levenspiel, 1991), Figura 4.4.
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Figura 4.4 - Regido de fluidizagdo intensa para a 0,005m e frequéncia 270 rpm.

Com o aumento da amplitude e frequéncia méixima, a forma gréifica da
fluidodinamica sofreu alteracao e foi observada a presenca de duas velocidades de minima
fluidizacdo, onde a primeira caracteriza o movimento do material relacionado aos efeitos da
vibracdo (umyr) € a segunda é caracteristica da fluidizacdo (ums.), €m que o ar torna-se
suficiente para suspender as particulas (equilibrio das forcas). Considerou-se entdo a

velocidade de minima vibrofluidizacdo a segunda velocidade encontrada, chamada de

velocidade de minima vibrofluidizacao completa (Figura 4.6).
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Figura 4.5 - Curva fluidodindmica para a 0,02 m e f 360 rpm.
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Para analisar primeiramente o efeito da frequéncia de vibracdo na dinamica do
leito, manteve-se a amplitude constante e variou-se a frequéncia (Figuras 4.6 a 4.8). A
curva fluidodindmica para o LFC (a=0, f=0) é também apresentada nessas figuras, para
comparagdo, bem como a velocidade de minima vibrofluidizacdo, obtida pelo método

gréfico, para cada condigao.
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Figura 4.6 - Curva fluidodindmica com varia¢ao de freqiiéncia para amplitude de 0,005 m.
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Figura 4.7 - Curva fluidodinamica com variacdo de freqiiéncia para amplitude de 0,01 m.
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Figura 4.8 - Curva fluidodindmica com variacdo de freqiiéncia para amplitude de 0,02 m.

Nas Figuras apresentadas observa-se que as curvas fluidodindmicas sdo
semelhantes as classificadas por Gupta e Mujumdar (1980). Sendo que, para a menor
condi¢do de vibragdo, amplitude 0,005 m e frequéncia 180 rpm, a curva se assemelhou a do
leito fluidizado convencional e, para maior condi¢ao de freqiiéncia, 360 rpm, e amplitudes

0,01 € 0,02 m, a curva apresentou forma semelhante a curva “c” da Figura 2.5.

Analisando as curvas das Figuras 4.6 e 4.7, em relagdo a mesma amplitude e
freqii€éncias crescentes, podemos observar que a queda de pressdo do leito em completa
fluidizacdo, para as frequéncias de 180 e 270 rpm, manteve-se num mesmo patamar, acima
da queda de pressdo para LFC. Apesar de a fluidizacdo iniciar a velocidade do ar menor, a
vibragdo com essas freqii€ncias podem ter proporcionado a compactacdo das particulas,
aumentando a queda de pressdo no leito. Ja para os casos de amplitude e frequéncia
maximas (Figura 4.8), observou-se um decréscimo da queda de pressdo em relacdo a curva
do leito fluidizado convencional. Isso porque para freqiiéncias e amplitudes muito altas, o
efeito conjunto desses parametros de vibragdo proporcionou movimentacdo das particulas
com expansao do leito, eliminando o efeito da compactacao verificado para as amplitudes

menores.

Para altas velocidades do ar, a queda de pressdo tende a se estabelecer no mesmo

patamar em todos os casos estudados com vibra¢ao.O comportamento descrito sé nao foi
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verificado para o caso em que a amplitude utilizada foi de 0,005 m, Figura 4.4, onde
podemos verificar que utilizando também uma baixa freqii€ncia, o comportamento da curva
fluidodindmica se assemelhou muito a do leito fluidizado convencional. Porém, mesmo
resultando em parametros fluidodinamicos semelhantes, foi possivel observar visualmente
que a vibragdao melhorou a qualidade da fluidizagdo do bicarbonato de s6dio, diminuindo a

presenca de aglomerados e canais preferenciais.

As Figuras 4.9 a 4.11 apresentam as curvas fluidodindmicas em funcio da varia¢do

de amplitude, para as frequéncias fixas de 180, 270 e 360 rpm, respectivamente.
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Figura 4.9 - Curva fluidodinamica com varia¢cdo de amplitude para freqiiéncia de 180 rpm.

700
.
600 AN
x Il: pagmes " =" ¢ *
L .
so0] % o
o aA ° o *
°
A °
= 400 o
Y A @
= S
A
a 300 .o
LN}
200 .A ® T'=0;a=0;f=0;umvf=0,022m/s
y 4 B T =04;f=270;a=0,005; umvf=0,010m/s
® 1'=038;f=270;a=0,01 umvf=0,011m/s
100 A T=1,6;f=270;a=0,02; umvf=0,015m/s
a
0
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16
u (m/s)

Figura 4.10 - Curva fluidodinamica com varia¢do de amplitude para freqiiéncia de 270 rpm.
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Figura 4.11 - Curva fluidodindmica com variacdo de amplitude para freqiiéncia de 360 rpm.

Para as freqiiéncias intermedidrias, Figuras 4.9 e 4.10, o aumento da amplitude ndo
resultou em variacdo no comportamento da curva fluidodindmica, sendo a queda de pressao
maior que a do LFC evidenciando a ocorréncia de compactagdo das particulas do leito. Da
mesma forma que verificado anteriormente na analise das Figuras 4.6 a 4.8, os parametros
de vibragcdo nos niveis minimos resultaram em curva fluidodindmica semelhante a do leito
fluidizado convencional (Figura 4.9). Nesse caso, apenas para altas velocidades do ar

(acima de ~0,10 m/s), o efeito da vibragdo pode ser verificado.

No caso da frequéncia de 360 rpm, observou-se uma diminui¢cdo da queda de
pressdo com o aumento da amplitude, o que ja foi observado em trabalhos de Gupta e
Mujumdar (1980) e Daleffe (2005). Para alta freqiiéncia, o efeito da amplitude fica mais
pronunciado e a queda de pressdo diminui pela maior facilidade de expansdo do leito. De
acordo com a literatura, para altas freqiiéncias e amplitudes pode ocorrer o deslocamento do

leito de particulas apenas com a vibragdo.

Na Tabela 4.3 sao mostradas as velocidades de minima vibrofluidizag¢do e as massas

de material elutriado para cada caso.



75

Tabela 4.3 - Velocidades de minima vibrofluidiza¢ao e massa de material elutriado para
diferentes parametros vibracionais.

Parametros —a (m) e f (rpm) Uy (M/S) Mgy (8)

I'=0@0f£o0) 0,022 53,2
I'=0,2 (a 0,005 f 180) 0,022 17,3
I'=0,4 (a 0,005 f 270) 0,010 27,2
I'=0,7 (a 0,005 f 360) 0,010 32,6

I'=0,3(a0,01f180) 0,007 32,9
I'=0,8 (a0,01f270) 0,011 13,3
I'=1,4(a0,01f360) 0,015 8,5
I'=0,7 (a 0,02 f 180) 0,013 12,3
I'=1,6 (a 0,02 f 270) 0,015 14,2
I'=29(a0,02f360) 0,036 30,4

Observou-se que em alguns casos, que houve diferenca no valor da velocidade de
minima vibrofluidiza¢do para um mesmo niimero adimensional de vibra¢do, demonstrando
que as particulas se comportam de modo diferente dependendo da variacao da amplitude e
frequéncia e ndo s6 com a variacdo do adimensional, conforme observado também por

Daleffe (2005) e Meili (2009).

De forma geral, observou-se uma menor velocidade de vibrofluidizacdo em
relacdo a velocidade de minima fluidizagcdo no leito fluidizado convencional. Apenas para
os parametros no nivel minimo, amplitude 0,005 m e frequéncia 180 rpm, o comportamento
fluidodinamico se assemelhou muito ao do leito fluidizado convencional, resultando em
uma mesma velocidade de vibrofluidizacdo. E também, para amplitudes de 0,01m e 0,02 m
e frequéncia 360 rpm, em que a velocidade foi maior que a do LFC, o que pode ser
explicado pela forma de obtencdo da unyys pela ocorréncia de dois pontos de minima
fluidizacdo no gréfico (Figura 4.5). Pelos resultados apresentados, pode-se observar ainda
que para amplitude de 0,005 m, a velocidade de vibrofluidizagdo foi a mesma para
freqiiéncias de 270 e 360 rpm, demonstrando que a frequéncia ndo teve influéncia sobre a
mesma. Para as outras amplitudes utilizadas, a velocidade de minima vibrofluidizagcdo
aumentou com o aumento da frequéncia de vibracdo, como previsto na literatura

(DALEFFE, 2005).

Em relacio a massa de particulas elutriadas, houve uma grande reducdo

comparada ao leito fluidizado convencional. Para amplitudes de 0,005 e 0,02 m, a massa
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elutriada aumentou com o aumento da frequéncia de vibracdo e o inverso ocorreu para
amplitude de 0,01 m. Portanto, ndo se observou um padrdo unico de comportamento;
entretanto, a menor reducdo em relacao ao LFC foi de 38,72 % e a maior foi de 84,02 %,
evidenciando a vantagem do LVF em relacio ao LFC, mantendo as particulas finas

fluidizadas e minimizando a elutriagao.

Outro parametro fluidodinamico determinado neste trabalho foi a velocidade de
minima mistura, exceto para os casos em que I' > 1, para os quais esse parametro ndo ¢é
definido. A velocidade de minima mistura sé é computada para valores de adimensional de
vibragdo menores ou iguais a um, pois para I' > 1 a vibracdo é capaz de promover o
movimento das particulas sem a necessidade da vazdo de ar (GUPTA e MUJUMDAR,
1980). Calculou-se também a velocidade de minima vibrofluidizacdo pela Equacdo 2.22
(JINESCU et al., 2000), determinando-se os parametros da Equacdo por ajuste dos dados

experimentais. Os valores sdo apresentados na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 - Velocidade de minima mistura e velocidade minima vibrofluidizacdo obtida
por correlagdo.

Parametros —a (m) e Umm (M/s) Uyt (M/S)
f (rpm) (Observacao visual) (Eq. 2.22)
'=0@0f0) 0,019 -
I'=0,4 (a 0,005 f270) 0,005 0,005
I'=0,7 (a 0,005 f 360) 0,008 0,006
I'=0,3(a0,01 f180) 0,008 0,010
I'=0,8(a0,01 f270) 0,010 0,010
I'=1,4(a0,01f360) - 0,011
I'=0,7(a 0,02 f 180) 0,009 0,018
I'=1,6(a0,02f270) - 0,020
I'=2,9(a0,02 f 360) - 0,033

Para realizar a estimativa dos parametros da Equacao 2.22 (JINESCU et al., 2000),
foram utilizados os valores experimentais encontrados de velocidade de minima
vibrofluidizagdo, desconsiderando-se o ponto relativo aos niveis minimos de vibracdo, por
este fornecer a mesma velocidade de minima fluidizacdo do leito convencional,
caracterizando uma falta de influéncia da vibracdo sobre a velocidade de minima

vibrofluidizacdo. As Figuras 4.12 e 4.13 mostram os graficos dos valores preditos versus
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valores observados e dos valores preditos versus valores residuais para a estimativa dos

parametros da Equacdo 2.22.
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0,035
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0,000

-0,005
0,000 0,006 0,010 0,015 0,020 0,025 0,030 0,035

Valores preditos

Figura 4.12 - Valores preditos versus valores observados para uny - Equacgdo 2.22.

Pode ser observado na Figura 4.12 que os pontos se encontram bem espalhados em
torno da reta e apresentando valores proximos, e na Figura 4.13, os pontos se encontram
bem espalhados em torno da reta, sem nenhuma tendéncia; evidenciando um bom ajuste

dos dados experimentais a Equagdo 2.22. O coeficiente de correlacdo foi de 0,94.
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Figura 4.13 - Valores preditos versus valores residuais para umyr - Equagado 2.22.
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Na Tabela 4.5 sdo apresentados os valores encontrados para os parametros

da Equagdo 2.22.

Tabela 4.5 - Parametros estimados para a Equagdo 2.22.

Parametros J1 J2

Valor estimado 0,0137  -0,826

Portanto, para o bicarbonato de sodio, a Equagdo 4.1 pode ser utilizada para
estimar Unys, em m/s, na faixa de condicdes de vibracdo utilizadas neste trabalho

(JINESCU et al., 2000).

,,, = 0,0137()"* (4.1)

A andlise fluidodindmica deve dar suporte para a definicdo das condi¢Oes de
operacdo nos ensaios de recobrimento. Tomando como base a maior velocidade de minima
vibrofluidiza¢do encontrada, 0,036 m/s, adotou-se como velocidade de operagdo para os
ensaios de recobrimento o valor 1,5 vezes essa Upyf, que resultou em uma fluidizacdo
vigorosa, com boa circulacio dos sdélidos no leito, sem a presenca de caminhos
preferenciais. Deve-se salientar que essa velocidade foi escolhida para tentar garantir uma
boa fluidizacdo em todas as condi¢cdes operacionais utilizadas, sem levar em conta a anélise

energética do processo, que nio foi objetivo deste trabalho.
4.4) Recobrimento e aglomeracao do bicarbonato de sédio

A Tabela 4.6 mostra que ocorreu crescimento percentual das particulas de
bicarbonato abrangendo uma faixa bastante ampla, de 6,69% a 44,50%, dependendo das

condic¢des de operacao.

Um crescimento na faixa de 6,69% até 9,95% (corridas 8, 12, 14, 11 e 10) pode ser
considerado como um recobrimento tipo filme, que em geral apresenta crescimentos entre
2% e 8% (DONIDA, 2000). Nas corridas citadas, pode-se inferir, através da Tabela 4.6, que
particulas individuais foram recobertas pela suspensao aplicada. Para os demais ensaios, os

altos valores de crescimento indicam a ocorréncia de aglomeracdo das particulas
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individuais pela formacdo e posterior secagem de pontes liquidas ligando uma ou varias

particulas.

Tabela 4.6 - Resultados de crescimento das particulas, indice de escoabilidade,
angulo de repouso e indice de torrdes.

Ensaio a(cm) f(rpm) T (°C) ds(mm) &(%) IE(mm) AR(° Liorr (%)
13 0,40 270 70 96,12 26,51 4 8+1 4,64
5 0,75 220 75 93,32 22,80 4 7+1 3,71
1 0,75 220 65 94,39 24,23 16 17+1 2,09
7 0,75 320 75 90,51 19,13 8 161 6,27
3 0,75 320 65 91,9 20,95 18 19+1 2,28
11 1,25 186 70 83,49 9,88 4 9+1 3,90
10 1,25 270 79 83,54 9,95 9 11£1 2,70
15 1,25 270 70 109,79 44,50 8 8x1 2,82
16 1,25 270 70 108,8 43.46 8 7+1 3,23
17 1,25 270 70 110,02  44.80 7 8+1 2,67
9 1,25 270 61 98,35 29,40 10 12+1 2,09
12 1,25 354 70 81,9 7,79 9 11+1 2,05

1,75 220 75 90,79 19,49 10£1 3,26
2 1,75 220 65 80,32 25,72 9 10£1 2,06
1,75 320 75 81,07 6,69 10 7+1 1,40
4 1,75 320 65 94,7 24,60 12 11+1 1,88
14 2,00 270 70 81,93 7,83 9 9+1 0,82

Na Figura 4.14 pode ser observada a distribuicdo granulométrica para o

bicarbonato de sddio puro e para os resultados dos experimentos 8 e 16, que representam o

menor € 0 maior crescimento, respectivamente.
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Figura 4.14 - Distribuicdo granulométrica para o bicarbonato de sédio puro e resultados dos

experimentos 8 e 16.

A andlise de imagens das particulas antes e apds o processo mostraram que de fato
ocorreram 2 mecanismos diferentes, em funcdo das condi¢des de operacdo (Figuras 4.15 a
4.19).

As Figuras 4.15 a 4.19 apresentam visualmente as diferencas entre os produtos

apos o processo e o bicarbonato puro.

Figura 4.16 - Ensaio 8, ampliado 250x.
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Figura 4.19 - Ensaio 15, ampliado 1000x.

A Figura 4.20 mostra o processo de aglomeragdo por nucleacdo, como ja

explicitado no Capitulo 2, segundo Kadam (1991), que resulta da aderéncia de pequenas
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particulas pela formacdo de pontes liquidas e sélidas entre elas; este mecanismo promove a

formacao de particulas maiores, chamadas de granulos.

S()lido

Molhamento Nuclea;ﬁo

Espalhamento Consolida(;ﬁo
Solu;:ao

Figura 4.20 — Mecanismo de aglomeracdo por nucleagdo, adaptado de Kadam
(1991).

Pode ser observado que para o experimento 8 (Figura 4.16), em que o crescimento
foi pequeno, ocorreu apenas o processo de recobrimento das particulas individuais de
bicarbonato, ndo se verificando aglomeragdo; para o experimento 4 (Figura 4.17), com
crescimento médio, algumas particulas foram individualmente recobertas e ocorreu também
a formacdo de alguns granulos; e para o experimento 15 (Figuras 4.18 e 4.19), de maior
crescimento, pode-se verificar a ocorréncia do processo de aglomeracdo das particulas.
Comparando-se as Figuras 4.17 a 4.19 com a Figura 4.20, pode-se afirmar que o
mecanismo de crescimento das particulas nos ensaios onde ocorreu aglomeracdo foi o de

nucleacao.

Nas Figuras de 4.21 a 4.24, pode-se observar a superficie das particulas antes e
ap6s o processo. Os resultados mostram que, mesmo os experimentos que resultaram em
crescimento baixo apresentaram um filme na superficie da particula, tornando-a mais lisa e

uniforme em rela¢do ao bicarbonato puro.

| 2m + Hag= 3.88 K X LEACSFEQ/UNICAHF  9-Now-2918

Figura 4.21 - Bicarbonato puro, ampliado 3000x.



am H Hag= 3.08 K X LRACIFEQ/UN ICAHE I;—nm-—an

Figura 4.22 - Ensaio 8, ampliado 3000x.

LRACIFED/IMICAHP  9-Nou-2018

Figura 4.24 - Ensaio 15, ampliado 3000x.
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4.4.1) Influéncia das condicoes operacionais

Durante os experimentos, a influéncia das condi¢des operacionais foi observada na
fluidodinamica e no processo de recobrimento. Nao foi possivel alcancar o tempo total de
atomizacao pré-estabelecido de 10 min, continuamente, sem comprometimento da dindmica
do leito.Por isso, foram feitas intermiténcias na alimentacdo da suspensdo de recobrimento,
até que visualmente se observasse a restauracdo da estabilidade dindmica do leito para
entdo, restabelecer a atomizacdo para continuagdo do processo. Ressalta-se que as
diferencas entre as intermiténcias dos diferentes experimentos podem ser fontes de

variabilidade.

As Figuras 4.25, 4.26 e 4.27 apresentam a influéncia de cada condi¢do operacional

no crescimento da particula, mantendo as outras varidveis constantes.

35

30 4 4
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5 —8—a0.75 £ 320
s —s—a1,25 {270
w 15 1 —e—2 1751220
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Figura 4.25 — Influéncia da temperatura do ar no crescimento da particula.
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Figura 4.26 — Influéncia da frequéncia de vibragdo no crescimento da particula.
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Figura 4.27 — Influéncia da amplitude de vibracdo no crescimento da particula.

Os resultados da Figura 4.25 mostram que a temperatura do ar de secagem afeta o
crescimento da particula. Em geral, o crescimento foi menor com temperaturas altas,
provavelmente devido a secagem das gotas da suspensdo de recobrimento antes de alcangar
as particulas, resultando na elutriacdo das mesmas. Também pode ser observado que o

efeito da temperatura do ar de secagem € menos expressivo para amplitudes baixas.

Na Figura 4.26 pode ser observado que o aumento da frequéncia teve uma
tendéncia de diminuir o crescimento da particula, principalmente nos casos de altas
amplitudes de vibracdo e temperatura do ar, que ocasionaram um maior efeito de atricdo no

leito.

E, observando o efeito da amplitude no crescimento da particula na Figura 4.27,
pode ser verificado que, em alguns casos, 0 crescimento permaneceu constante € em outros
diminuiu com o aumento da amplitude. Aumentando a amplitude de vibracdo, a resposta
diminuiu bruscamente para os experimentos conduzidos com altas frequéncias de vibracao

e temperatura do ar.

Para todos os casos, os resultados indicam que ocorre um efeito conjunto das

varidveis independentes na resposta crescimento da particula.

Os resultados das Figuras 4.25, 4.26 e 4.27 confirmam o efeito do aumento da
elutriacdo e atri¢cdo dentro do leito com a possivel quebra das particulas em condi¢des de
altas temperaturas e parametros vibracionais. A observacdo das figuras indica que a
eficiéncia do processo (com relacdo ao crescimento) é melhorada com baixas temperaturas

de ar e baixos valores dos parametros vibracionais. O limite para diminuir estes parametros
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se encontra na estabilidade dindmica do leito, que por sua vez, é melhorada com

frequéncias e amplitudes de vibracao altas.

As Figuras 4.28 a 4.33 apresentam a influéncia das condi¢des operacionais no
indice de escoabilidade das particulas e no angulo de repouso, respectivamente, mantendo

as outras variaveis constantes.
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Figura 4.28 — Influéncia da temperatura do ar no angulo de repouso.
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Figura 4.29 — Influéncia da temperatura do ar no indice de escoabilidade.
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Figura 4.30 — Influéncia da frequéncia no angulo de repouso.
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Figura 4.31 — Influéncia da frequéncia de vibrag@o no indice de escoabilidade.
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Figura 4.32— Influéncia da amplitude no dngulo de repouso.
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Figura 4.33 — Influéncia da amplitude de vibracao no indice de escoabilidade.

O indice de escoabilidade e o angulo de repouso sdo diferentes maneiras de se
avaliar a fluidez de um material particulado. Salienta-se que quanto menores estes indices,
melhor € a fluidez do material. Portanto, o mesmo comportamento qualitativo € esperado

para essas duas propriedades.

As Figuras 4.28 e 4.29 mostram que o aumento da temperatura do ar resultou em
menores valores de angulo de repouso e indice de escoabilidade, principalmente com
amplitudes de vibracdo baixas. A secagem da suspensdo de recobrimento € mais efetiva

com altas temperaturas do ar, melhorando as caracteristicas de fluidez do material.

Pode ser observado nas Figura 4.30 e 4.31 que, em geral, o aumento da frequéncia
de vibracdo resulta em um aumento do angulo de repouso e do indice de escoabilidade. Isto
pode ser explicado pela possibilidade de quebra das particulas (tendéncia de menor
crescimento, como pode ser visto na Figura 4.26), devido a compressao das particulas
dentro do leito com altas freqiiéncias de vibragdo e, consequentemente, piorando a fluidez.
Entretanto, comparando os valores da Tabela 4.5 com o angulo de repouso e indice de
escoabilidade do bicarbonato de s6dio sem recobrimento (19° e 20 mm, respectivamente),
todos os valores foram menores, demonstrando que a camada de recobrimento favorece as

caracteristicas de fluidez do material.

O aumento da amplitude de vibragdo em geral causou uma diminui¢do no angulo de
repouso e indice de escoabilidade, porém houve casos em que o efeito contrario aconteceu
(como mostram as Figuras 4.32 e 4.33), evidenciando interagdes com outras varidveis

independentes.
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As Figuras 4.34, 4.35 e 4.36 apresentam a influéncia de cada condi¢do operacional

no indice de torrdes, mantendo as outras variaveis constantes.

Figura 4.34 — Influéncia da temperatura do ar no indice de torrdes.
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Figura 4.35 — Influéncia da frequéncia de vibragao no indice de torroes.
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Figura 4.36 — Influéncia da amplitude de vibracdo no indice de torrdes.

70 75

T (°C)

80

—e—a 075220
—H—a 0751320
——a 1,25 {270
—&—a 1751220
—+—a 1,75 f320

—e—al7sT75
—=—al 75 TES
—&—a128T70
—8—3175T75
——a 1,73 TES

5y /
474
3 [ Ny
5 4 e —;-—_:_—_F
l -
180 220 260 300 340
f(rpm)

330

5
e
" s
4 4 e NI
" o <4 ——{220T 75
N =220 T 65
2 5 —&—f270 T 70
. —0 —e 30T
" 4 £320T65
O T T T
0,35 1,0 15 2,0 25
a(cm)




90

Os torrdes formados durante o processo correspondem as particulas umidificadas
que vao se aderindo umas as outras, através de pontes liquidas e também devido a
agregacdo de particulas e suspensdo no bico atomizador. O intervalo do indice de torrdes
foi de 0,84% a 6,27%, valor muito pequeno se comparado a massa de particulas alimentada
ao leito (450g). Nos trabalhos de Costa (2009) e Cunha (2009) também foram encontradas
variacdes similares de indice de torrdes, evidenciando que este indice é comum em

diferentes processos de recobrimento.

Pode ser observado na Figura 4.34 que, em geral, o aumento da temperatura do ar
resultou em maiores valores de indice de torrdes, principalmente com amplitudes de

vibracao baixas.

As Figuras 4.35 e 4.36 mostram que também, em geral, o aumento da frequéncia e
amplitude de vibragdo resultam em uma diminui¢do do indice de torrdes. A possibilidade
de quebra das particulas devido a compressdo das mesmas dentro do leito com altas
freqiiéncias de vibragdo pode ser uma explicacdo para esse comportamento. Todos os
resultados para o indice de torrdes também indicam que ha interagdes entre as varaveis
independentes nessa resposta do processo. A Tabela 4.7 apresenta os resultados de massa

elutriada e indice de Hausner de acordo com as condicdes operacionais estudadas.

Tabela 4.7 - Resultados de massa elutriada e indice de Hausner.
Exp. a(ecm) f(rpm) T (°C) Melut(g) IH

9 0,40 270 70 137,6 1,14
5 0,75 220 75 59,1 1,15
1 0,75 220 65 60,7 1,09
7 0,75 320 75 69,2 1,13
3 0,75 320 65 67,6 1,13
11 1,25 186 70 56,3 1,14
14 1,25 270 79 23,2 1,14
15 1,25 270 70 8,4 1,13
16 1,25 270 70 9,7 1,13
17 1,25 270 70 9,2 1,13
13 1,25 270 61 33,6 1,14
12 1,25 354 70 65,8 1,15
6 1,75 220 75 71,9 1,15
2 1,75 220 65 22,1 1,09
8 1,75 320 75 12,5 1,14
4 1,75 320 65 21,5 1,14

10 2,10 270 70 34,4 1,14
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O indice de Hausner também é um parametro que avalia a fluidez do material
particulado. Em todos os experimentos obteve-se IH entre 1,09-1,25, indicando que o
material recoberto apresenta boa fluidez, sendo que o material puro apresenta um IH de
1,29, que indica média fluidez; evidenciando mais uma vez que o recobrimento melhora a
fluidez das particulas. Em relacdio a massa de elutriado, ndo se verifica um padrdo de
comportamento. Pode-se observar que a maior quantidade elutriada foi obtida para o
experimento com temperatura e frequéncia médias (T = 70°C e f = 270 rpm) e baixa
amplitude (a = 0,4 cm). A razdo mais provavel para essa maior elutriacdo € que, com a
baixa amplitude utilizada a dindmica do leito vibrofluidizado ainda se assemelha ao leito
fluidizado convencional; visto que para todas as outras condicdes a massa elutriada

observada foi bem menor.

4.4.2) Planejamento experimental

Na Tabela 4.8 é apresentada a matriz de experimentos e as varidveis de resposta

escolhidas para avaliar com métodos estatisticos o desempenho do processo.

Tabela 4.8 - Matriz de experimentos e respostas crescimento, angulo de repouso e
indice de torrdes.

Experimentos  a (cm) f (rpm) T (°C) S (%) AR (°) Liorr (%)

; P P P 24.23 17 2,09
: 1 q q 25,72 10 2,06
: q " q 20,95 19 2,28
4 " " q 24,60 11 1,88
5 1 1 +1 22,80 7 371
6 " 4 " 19,49 10 3,26
; 4 » " 19,13 16 6,27
g . " " 6,69 10 1,40
0 168 0 0 29,40 8 4,64
10 +1.68 0 0 9,95 9 0,82
11 0 -1.68 0 9,88 9 3,90
12 0 +1.68 0 7,79 11 2,05
13 0 0 168 26,51 12 2,09
14 0 0 +1.68 7,83 11 2,70
. 0 0 0 44,50 8 2,82
16 0 0 0 43,46 7 3,23
17 0 0 0 44,80 8 2,67
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Nao foi feita a andlise estatistica para o indice de escoabilidade por essa

propriedade apresentar as mesmas tendéncias que o angulo de repouso.

Pode ser observado na Tabela 4.8 que obteve-se uma boa reprodutibilidade dos

dados nos experimentos equivalentes ao ponto central (experimentos 15, 16 e 17).

Os efeitos das varidveis operacionais de entrada nas respostas consideradas foram
analisadas com o auxilio do software STATISTICA® 7.0, onde os tratamentos dos dados
foram submetidos ao critério de andlise pelo erro puro, que é aquele calculado a partir das
corridas no ponto central. Para a anélise estatistica dos resultados foi estabelecido o limite

de confiancga de 95% (a=0,05).

Como o processo resultou em uma faixa muito ampla de crescimento das
particulas, evidenciando a presenca de dois mecanismos, recobrimento e aglomeracdo,
como ja discutido no item 4.4.1, a andlise estatistica foi utilizada apenas para avaliar a
influéncia das varidveis nas respostas estudadas; pois na tentativa de se predizer o modelo

empirico foi verificada falta de ajuste.

Deste modo serdo apresentados os efeitos estimados e o grafico de pareto para
analisar as influéncias das varidveis independentes sobre as respostas analisadas. Para um
melhor entendimento dos resultados, a andlise estatistica € apresentada separadamente para

cada resposta.

4.4.2.1) Andlise estatistica para o crescimento das particulas (9).

A Tabela 4.9 apresenta os valores dos efeitos de cada variavel independente e suas

combinacdes.
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Tabela 4.9 — Efeitos das varidveis e suas combinacdes para o crescimento das

particulas.

Fator Limite de Limite de
R’=0.89 Efeito  Erro puro p confianca confianca

(-95%) (+95%)

Média/Interacao 43,8031 0405216 0000086 42,0596 45,5466

1# a (L) -6,3442  0,380586  0,003579 -7,9817 -4,7067

a (Q) 142779 0418890  0,000860  -16,0803 -12,4756

2¢(L) -3,5711  0,380586  0,011168 -5,2086 -1,9336
£(Q) 21,9430 0418890 0,000364  -23,7453 -20,1406

3T (L) -8,6119  0,380586 0,001947  -10,2495 -6,9744

T (Q) -16,0492  0,418890  0,000681  -17,8516 -14,2469

152 -1,7425  0,497259  0,072671 -3,8820 0,3970

153 52225 0,497259  0,008944 -7,3620 -3,0830

2x3 30175 0,497259  0,026098 -5,1570 -0,8780

*Legenda: varidvel 1 - amplitude, 2 - frequéncia, 3 - temperatura, L. - linear, Q - quadrdtica, x -

interacdo.

E a Figura 4.37 mostra o grifico de Pareto com os efeitos padronizados das

varidveis isoladas e das interacdes para o crescimento das particulas. A varidvel apresenta

efeito significativo quando a barra ultrapassa a linha vertical tracejada (p=0,05).

f(Q)
TQ
a(Q

3TML
Ha@®
1ILx3L
@0
2L x3L

1ILx2L

|—52,3836

‘—38,3 137

‘—34,0852

|—22,6281

-10,5026
P [9.38315
! |-6,06826

43,50421

‘—16,6696

p=05

Efeitos estimados (valor absoluto)

Figura 4.37 — Grafico de Pareto para o crescimento das particulas.
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A Tabela 4.9 e o diagrama de Pareto da Figura 4.37 indicam que todas as varidveis
isoladas influenciaram no crescimento, sendo que para as interagdes, s6 ndo houve
influéncia da amplitude com a frequéncia. A frequéncia de vibragdo quadratica foi a que
apresentou o maior efeito, sendo este negativo. Dentre as varidveis lineares, a temperatura
foi a que causou maior efeito negativo, seguida da amplitude e frequéncia, indicando que
um aumento dessas varidveis causa uma diminui¢do no crescimento das particulas. Esse
resultado concorda com o que ja foi discutido anteriormente, no item 4.4.1.

Em geral, o crescimento das particulas foi inferior para temperaturas mais elevadas,
possivelmente pela secagem da suspensdo antes de atingir as particulas sendo transportada
para o ciclone. Também observou-se que o efeito da temperatura do ar foi menos
expressivo para amplitudes baixas, o que indica um efeito de interacdo destas varidveis
independentes. O aumento da frequéncia de vibracdo teve uma tendéncia de diminuir o
crescimento das particulas, principalmente com amplitude de vibracdo e temperatura altas,
em que além da elutriagdo, pode ter ocorrido quebra de particulas com aumento da
frequéncia.

Concordando com a Figura 4.37, um efeito conjunto da vibragdo e da temperatura
do ar foi estatisticamente significativo. E, observando-se o efeito da amplitude, verifica-se
efeito negativo. Entretanto, novamente, os efeitos de intera¢do dos pardmetros de vibragdo
e da temperatura aparecem, mostrando que ndo € possivel analisar as influéncias das
varidveis individuais sobre o crescimento das particulas. Pode-se observar que o
experimento 8, com temperatura e amplitude elevadas, resultou em um menor crescimento
das particulas, enquanto que para valores médios dessas varidveis (experimentos 15, 16 e

17) obteve-se maior crescimento.
4.4.2.2) Andlise estatistica para o angulo de repouso (AR).

A Tabela 4.10 apresenta os valores dos efeitos das varidveis e suas combinacdes e
na Figura 4.38 € mostrado o grafico de Pareto com os efeitos padronizados das varidveis

isoladas e das interacdes para o angulo de repouso.
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Tabela 4.10 — Efeitos das varidveis e suas combinagdes para o angulo de repouso.

Fator Limite de Limite de
Efeito  Erro puro p confianca confianca
R?=0,79

(-95%) (+95%)
Média/Interacio 7,51466  0,332681  0,001954 6,08325 8,94607
1*#a (L) -2,38975  0,312460  0,016669 -3,73415 -1,04534
a(Q) 1,63644  0,343907 0,041440 0,15672 3,11615
2f(L) 2,24995  0,312460 0,018746 0,90554 3,59435
f(Q) 2,69710  0,343907 0,015873 1,21738 4,17681
3T (L) -2,29655  0,312460  0,018013 -3,64095 -0,95214
T (Q) 3,75776  0,343907  0,008272 2,27804 5,23747
1x2 -2,50000  0,408248  0,025645 -4,25655 -0,74345
1x3 3,00000 0,408248 0,018019 1,24345 4,75655
2x3 1,50000  0,408248  0,066743 -0,25655 3,25655

*Legenda: varidvel 1 - amplitude, 2 - frequéncia, 3 - temperatura, L - linear, Q — quadrética, x -

interagdo.

T@Q 10,9266

f(Q) ‘7,842503
Maf) |-7,648]7
@TO | | 7.34980
1L x3L 17348469
@1L | 1 200752
1Lx2L ‘—6,12372

a(Q) 4,758359
alxsl|  |aevinss

p-05

Efeitos estimados (valor absoluto)

Figura 4.38 — Grafico de Pareto para o angulo de repouso.

Verifica-se pela Tabela 4.10 e pelo diagrama de Pareto da Figura 4.38 que todas as
varidveis isoladas também influenciaram no angulo de repouso, sendo que para as

interacdes, s6 nao houve influéncia da frequéncia com a temperatura. A temperatura
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quadratica foi a que apresentou o maior efeito positivo. A amplitude e a temperatura
lineares apresentaram um efeito negativo com magnitude préxima, indicando que um
aumento dessas varidveis causou uma diminui¢do no angulo de repouso, o que é desejdvel
(indica melhor escoabilidade). A secagem da suspensdo de recobrimento € mais efetiva
com altas temperaturas do ar e maiores amplitudes (maior expansao do leito), melhorando
as caracteristicas de fluidez do material. A frequéncia linear influenciou os experimentos
positivamente, fazendo aumentar o angulo de repouso. Os resultados obtidos concordam
com os resultados j4 discutidos no item 4.4.1.Com relacdo a interagdo entre as varidveis
obteve-se uma maior significncia entre as varidveis amplitude e temperatura, com efeito
positivo, mostrando que, quando estas varidveis se encontram em Seus menores nhiveis,

causam um aumento do angulo de repouso, como pode ser observado nos experimentos 1 e
3.

4.3.2.3) Andlise estatistica para o indice de torroes (Iiyr)-

A Tabela 4.11 apresenta os valores dos efeitos das varidveis e suas combinacdes € a
Figura 4.39 mostra o grafico de Pareto com os efeitos padronizados das varidveis isoladas e
das interacdes para o indice de torrdes.

Tabela 4.11 — Efeitos das varidveis e suas combinagdes para o indice de torroes.

Fator Limite de Limite de
Efeito  Erro puro p confianca confianca
R’=0,79
(-95%) (+95%)
Média/Interacio 289498  0,167038 0003313 2,17628 3,61369
1#*a (L) -1,78291  0,156885  0,007654 -2,45793 -1,10789
a (Q) -0,04443  0,172674  0,821000 -0,78739 0,69853
21 (L) -0,35166  0,156885  0,154255 -1,02668 0,32336
£ (Q) 0,12881 0,172674  0,533441 -0,61415 0,87177
3T (L) 1,07725  0,156885  0,020558 0,40223 1,75227
T (Q) -0,28131 0,172674  0,244838 -1,02427 0,46165
1x2 -1,19750  0,204980 0,028072 -2,07946 -0,31554
1x3 -1,22250  0,204980 0,026981 -2,10446 -0,34054
2x3 0,17250  0,204980  0,488627 -0,70946 1,05446

*Legenda: varidvel 1 - amplitude, 2 - frequéncia, 3 - temperatura, L - linear, Q — quadrética, x -

interagao.
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(Ha@) -11,3644
3)T@L) |6,866482
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Figura 4.39 — Gréfico de Pareto para o indice de torroes.

Os resultados da Tabela 4.11 e o diagrama de Pareto da Figura 4.39 mostram que
somente a amplitude e a temperatura, isoladamente, influenciaram no indice de torrdes.
Para as interacdes, s6 ndao houve influéncia da frequéncia com a temperatura. A amplitude
linear apresentou um efeito negativo, indicando que um aumento dessa varidvel causou
uma diminuicdo no indice de torrdes, o que € desejavel. Maiores amplitudes resultam em
expansdo do leito com menor compressao das particulas, resultando em menor aderéncia
entre granulos ja formados, diminuindo os torrdes. A temperatura linear foi a que
apresentou o maior efeito positivo, aumentando assim o indice de torrdes com sua elevagao
pela maior agregacdo de particulas junto ao bico atomizador. Novamente os resultados
obtidos concordam com os resultados ja discutidos no item 4.4.1.Com relacdo a interacao
entre as varidveis, obteve-se uma significancia equivalente entre as varidveis amplitude e
temperatura e amplitude e frequéncia, com efeito negativo, sendo que menor amplitude,
maior temperatura e menor frequéncia causaram maiores indices de torrdes (Experimentos
5e7).

Analisando todas as respostas avaliadas no processo, foi observado que os valores
de temperatura, amplitude e frequéncia de vibragdo nos menores niveis tendem a um
melhor resultado das respostas estudadas, exceto para o angulo de repouso, em que foi
constatado que o maior nivel de temperatura tende a resultados melhores, e para o indice de

torrdes, em que maiores amplitudes tendem a diminuir o seu valor. Considerando
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satisfatorios os valores de indice de torrdes e de angulo de repouso (boa escoabilidade) em
todos os casos avaliados, e avaliando como resposta principal o crescimento das particulas,
que fornece maior prote¢cdo ao bicarbonato de sodio (conforme sera visto no item
4.4.3),indica-se fixar as varidveis no ponto central para um melhor desempenho do
processo , resultando em maior crescimento das particulas, com valores baixos de angulo

de repouso e indice de torroes.
4.4.3) Analise da liberacao de CO,

Ap06s o processo de recobrimento, além das andlises das caracteristicas do produto,
foi feito um estudo do comportamento do bicarbonato de sédio em ambientes de
temperatura e umidade relativa controladas para avaliar a efici€éncia do processo em relagdo
a prote¢do do produto. Foram analisadas a variagdo de massa e também a liberagdo de CO5,
semana a semana, em um total de quatro semanas de estocagem, para o bicarbonato puro, o
experimento 8 (que resultou no mecanismo de recobrimento por formagdo de camadas e
gerou O menor crescimento) € o experimento 16 (ponto central — que resultou no

mecanismo de aglomeracgdo de particulas e gerou o maior crescimento).

Nas Figuras 4.40 e 4.41 sdo apresentados os resultados de variagdo de massa e
liberacdo de CO, para as diferentes temperaturas e umidades relativas do ambiente para

todos os experimentos realizados.
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Figura 4.40 — Mudanca de massa do bicarbonato de s6dio para temperaturas de 25°C e
40°C e umidades relativas de 56% e 80%.
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Figura 4.41 — Perda de CO; do bicarbonato de sédio para temperaturas de 25°C e 40°C e
umidade de 56% e 80%.

A decomposi¢do do bicarbonato de s6dio em elevada temperatura é descrita pela
Equagdo 4.2:
2NaHCO3; <> NA,COs + CO; + H,O 4.2)

onde cada molécula de bicarbonato de sédio perde didxido de carbono e moléculas

de 4gua e transforma-se em carbonato de sédio.

Por outro lado, quando o p6 de bicarbonato de sédio é colocado sob umidade, os

regimes de decomposi¢do podem ocorrer segundo o seguinte ciclo de equagdes:

NaHCOj3(,) <> NaHCOs,q) (4.3)
NaHCOj3(,q) <> 2Na* + 2HCO™ (4.4)
HCO” <> H' + CO5™ (4.5)
HCO + H" <> H,CO; (4.6)
H,CO3 > COyq) + HyOag) (4.7)
CO2(aq) <> CO2(g)T (4.8)

A Equacdo 4.2 indica que o bicarbonato de sédio em fase sélida, denominado
NaHCO:s (s), apds absorver a umidade do ambiente, € dissolvido na camada de umidade
absorvida, denominado NaHCO; (aq). As reacOes de equilibrio (4.3 — 4.6) sdo

posteriormente estabelecidas na fase aquosa.
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A Equacgdo 4.7 mostra que as moléculas de CO, produzidas na fase aquosa migram
para o ambiente através de um processo de transferéncia de massa. Este processo vai
continuar até que a concentragdo de CO; na fase gasosa aumente para um nivel suficiente
estabelecendo um equilibrio com o CO; dissolvido. Em altas temperaturas, a solubilidade
do CO; na camada aquosa de umidade € menor, assim, a taxa de transferéncia de massa de
CO, aumenta, resultando em maior hidrélise e taxas de decomposicao do bicarbonato.
Note-se que as Equacdes 4.2 e 4.7 sao processos fisicos, enquanto que as Equacdes 4.3 e
4.6 sdo equacdes de equilibrio quimico. A reacdo quimica global, a partir das Equacdes 4.3

e 4.6, torna-se:
2NaHCOs(,g) <> 2NA* + CO5> + CO; + H,0 (4.9)

Pode-se concluir entdo que a taxa de mudanga de massa bicarbonato depende da

taxa de sor¢do de umidade e da taxa de perda de di6xido de carbono e moléculas de dgua.

Pode ser observado pela Figura 4.40 que, de forma geral, a massa do bicarbonato
de sédio puro e também apds o processo pode aumentar ou diminuir dependendo da
temperatura e umidade relativa do ambiente de estocagem. Para a temperatura ambiente, 25
°C, o bicarbonato vai se degradando com o tempo em didxido de carbono e carbonato de
sodio, devido a absor¢do de umidade (ReacOes 4.3 a 4.8). Nesse caso, no inicio da
exposi¢do, quando comeca a absor¢cdo de umidade, ocorre aumento de massa. Para tempos
maiores, com a ocorréncia da degradacdo, a diminuicdo de massa pode ser tal que a massa
final € menor que a massa inicial do po, antes da exposi¢do nesse ambiente. J4, quando o
bicarbonato € exposto a temperatura mais alta (40°C), o p6é se degrada diretamente em
di6éxido de carbono e carbonato de sédio, sem a necessidade de absorver umidade para que
ocorra essa degradacdo; sendo verificada a diminuicio de massa durante todo o

armazenamento (KUU et al., 1998).

A decomposicido térmica do bicarbonato de s6dio € maior em ambientes com
temperatura e umidade relativa elevadas, como mostra a Figura 4.41, onde a decomposi¢ao
ja ocorre sem a absorcdo de umidade (ver também a Figura 4.40) e € acelerada pelo alto

grau de umidade (ReacOes 4.3 a 4.8).

Nas Figuras 4.42 a 4.45 sdo mostradas as variacoes de massa e perda de CO, para
temperaturas de 25°C e 40°C, respectivamente e umidade relativa de 56%, separadamente,

para uma melhor anélise.
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Figura 4.42 — Mudanca de massa do bicarbonato de sédio para temperatura de 25°C e

umidade de 56%.
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Figura 4.43 — Perda de CO; do bicarbonato de sédio para temperatura de 25°C e umidade
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Figura 4.44 — Mudanca de massa do bicarbonato de sddio para temperatura de 40°C e
umidade de 56%.
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Figura 4.45 — Perda de CO, do bicarbonato de sédio para temperatura de 40°C e umidade
de 56%.

Para os casos de estocagem com umidade de 56%, em temperatura de 25°C
observa-se um ganho de massa pelo bicarbonato de sédio entre a primeira e segunda
semanas, recorrente da absorcdo de umidade. Em seguida, verifica-se uma pequena perda
de massa, resultante da decomposi¢do do mesmo (Figura 4.42). Para temperatura de 40°C,
o bicarbonato sofre perda direta de massa (Figura 4.44), devido a decomposi¢do ocorrer

sem a necessidade de absor¢do de umidade, conforme era esperado (KUU et al., 1998).

Nos dois casos observa-se que a degradacdo do bicarbonato foi menos
pronunciada para os produtos processados, Figuras 4.43 e 4.45, (experimentos 8 e 16);
sendo constatado também que os melhores resultados obtidos foram para o experimento 16,
que resultou em maior crescimento das particulas. O experimento 8, que resultou em um
menor crescimento, ndo promoveu uma acdo tdo efetiva, porém também propiciou a

protecdo do bicarbonato de sédio.

Nas Figuras 4.46 a 4.49 constam as porcentagens de mudanga de massa e perda de

CO; para temperaturas de 25°C e 40°C e umidade relativa de 80%.
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Figura 4.46— Mudanca de massa do bicarbonato de sédio para temperatura de 25°C e

umidade de 80%.
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Figura 4.47 — Perda de CO, do bicarbonato de sédio para temperatura de 25°C e umidade
de 80%.
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Figura 4.48— Mudanca de massa do bicarbonato de sédio para temperatura de 40°C e
umidade de 80%.
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Figura 4.49 — Perda de CO; do bicarbonato de sédio para temperatura de 40°C e umidade
de 80%.

O mesmo comportamento verificado para a umidade relativa de 56% ocorreu para
os produtos armazenados a umidade de 80% e 25°C, como pode ser observado na Figura
4.46. Inicialmente verifica-se ganho de massa pela absorcdo de umidade (inclusive mais
pronunciada para os produtos recobertos até a segunda semana de armazenamento, devido a

alta umidade relativa do ambiente) e, a seguir a perda de massa por degradacido (Reacdes

4.3 a4.38).

Comportamento semelhante também foi verificado para a temperatura de 40°C
(Figuras 4.48), sendo que nesse caso, a perda de massa foi acelerada. Constata-se um
grande aumento da decomposi¢do térmica do bicarbonato puro, indicando que o aumento

da umidade relativa do ambiente acelera este processo.

Para o caso da temperatura de 40°C, a umidade do ambiente € maior que a
umidade critica de estocagem do bicarbonato de sédio (entre 48% e 75%), conforme
determinada por Kuu et al. (1998), fazendo com que a perda de CO, fosse muito maior
(Figura 4.47). Para esses casos, novamente, a decomposi¢ao do bicarbonato foi menor para
os produtos resultantes dos experimentos 8 e 16, em comparagdo com o bicarbonato de
sédio puro, evidenciando entdo a eficiéncia da protecdo do bicarbonato de sédio pelo

recobrimento ou aglomeragdo pelo filme polimérico.

Salienta-se que a diferenca entre os resultados de liberacio de CO, para os
produtos dos experimentos 8 e 16, a 40°C, foi mais pronunciada para umidade de 56%

(Figuras 4.47 e 4.49).
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Analisando todos os casos obteve-se uma variagdo de perda de CO, para o
bicarbonato processado entre 2% e 9%, enquanto para o bicarbonato puro essa perda variou
entre 5,5% e 12,5%, destacando-se que a menor perda de CO, aconteceu para o
experimento 16, no qual o bicarbonato de sédio resultou de um processo de aglomeragao,

com maior crescimento.

4.4.4) Isotermas de sorc¢iao

Para avaliar as mudangas nas caracteristicas higroscépicas do bicarbonato de
sodio, foi realizada, além das andlises de liberacao de CO,, explicitadas no item 4.4.3, a
determinacdo da isoterma de adsor¢cdao a 25 °C para o material sem recobrimento e 0s
experimentos 8 (que resultou no mecanismo de recobrimento por camadas € gerou 0 menor
crescimento) € 16 (que resultou no mecanismo de aglomeracido de particulas e gerou o
maior crescimento).

Os dados obtidos de atividade de dgua e respectiva umidade de equilibrio constam

na Tabela 4.12 e na Figura 4.50, as isotermas de adsor¢ao.

Tabela 4.12: Atividade de 4gua e respectiva umidade de equilibrio para o bicarbonato de
sodio puro e os experimentos 8 e 16.

BP Exp. 8 Exp. 16
Xeq (% bs) a, Xeq(%bs) a, Xeq(%bs) ay
0,000 0 0 0 0,000 0

0,293 0,1056 0,385 0,106 0,163  0,1056
0,389 0,2111 0,449 0,211 0,259 02111
0,404 0,3167 0,595 0,317 0,263  0,3167
0,558 0,4222 0,659 0,422 0,298  0,4222
0,632 0,5278 0,717 0,528 0,324 0,5278
0,671 0,6333 0,792 0,633 0,382 0,6333
0,567 0,7389 0,904 0,739 0,437  0,7389
0,395 0,8444 1,205 0,844 0,601 0,8444
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Figura 4.50: Isotermas de adsor¢d@o para o bicarbonato de sodio puro e os experimentos 8 €
16.

Observando a Figura 4.50, conclui-se que as isotermas de adsor¢do para o
bicarbonato de sédio recoberto (Exp. 8 e 16) sdo do tipo II, sigmoidal, portanto, com a
formacdo de multicamadas de moléculas adsorvidas sobre a superficie do sélido. Para o
bicarbonato puro o comportamento € semelhante, porém para alta atividade de 4gua sua
forma € diferenciada, podendo-se observar a sua degradacgdo.

A Figura 4.50 confirma a protecdo do recobrimento e aglomeragcdo sobre o
bicarbonato de sodio, apresentada no item 4.4.3, pois para uma mesma umidade relativa, o
bicarbonato puro apresenta valores de umidade de equilibrio superiores aos valores
encontrados para o bicarbonato aglomerado do exp. 16. Entretanto, comparando-se a
isoterma do bicarbonato de sédio puro com a do bicarbonato recoberto (exp. 8), observa-se
que apesar da umidade de equilibrio do bicarbonato puro ser um pouco menor para uma
mesma atividade de dgua, no final da curva ndo se verifica a acentuada degradacdo do
bicarbonato recoberto, como a apresentada pelo bicarbonato de sédio puro.

Para descrever o comportamento das isotermas de sor¢do foi utilizado o modelo
matemadtico proposto por Guggenheim- Anderson-De Boer (GAB) descrito pela Equacao
2.31. Os ajustes foram feitos através de regressao nao linear, sendo utilizado o aplicativo
STATISTICA® 7.0, porém o ajuste s6 pode ser feito para o bicarbonato recoberto e

aglomerado (exp. 8 e 16), devido a degradacdo do bicarbonato puro que gerou uma curva

diferenciada.
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Na Tabela 4.13 estdo sumarizados os parametros do modelo para cada experimento,
bem como o valor do coeficiente de correlacdo. E na Figura 4.51 estdo representadas as
isotermas e seus respectivos ajustes, para os experimentos 8 e 16. Pode ser observado que
para os dois casos o valor de K foi semelhante, porém a umidade na monocamada foi

praticamente o dobro no caso do material recoberto.

Tabela 4.13: Parametros do modelo matemético de GAB ajustado as isotermas de adsor¢cao
do bicarbonato de sédio recoberto.

Parametros Exp. 8 Exp. 16
Xm 0,4483 0,1996
C 48,8605 64,1471
K 0,7352 0,7815
R’ 0,994 0,992
1,4
1,2 o
1,0
—_ °
-8 0,8 ®
S
g 0,6 ° 2
e
0,4 ¢ -
| |
0,2 ® Exp.8
®  Exp. 16
0,0
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
aw (adim.)

Figura 4.51: Isoterma de adsorcdo para o bicarbonato de sédio recoberto (exp. 8 e 16) a
25°C e seus respectivos ajustes.

Nas Figuras 4.52 e 4.53 estdo representadas as tendéncias da distribuicdo de
residuos para o modelo matemaético utilizado para. Verifica-se que os residuos nao seguem
uma distribuic¢do sistemdtica, ou seja, nao se verifica falta de ajuste do modelo avaliado em

nenhum dos experimentos.
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Figura 4.52: Distribui¢do de residuos — Exp. 8.
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Figura 4.53: Distribui¢do de residuos — Exp. 16.

O modelo de GAB mostrou-se entdo adequado para o ajuste das isotermas de
adsor¢do do bicarbonato de sédio aglomerado e recoberto, pois obteve-se um bom

coeficiente de correlagdo e uma distribuicao de residuos aleatéria.
4.4.5) Monitoramento do processo por medidas de flutuaciao de pressao

O monitoramento do processo de recobrimento e aglomeracdo do bicarbonato
através da andlise espectral mostrou-se vidvel na identificacdo de instabilidades como
formacdo de canais preferenciais, zonas mortas, reducdo da taxa de circulacio e

defluidizagao do leito, conforme a andlise a seguir.
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Como o comportamento dos espectros de poténcia foi semelhante em todos os
experimentos, apenas os resultados do experimento 15 com amplitude, freqiiéncia e
temperatura médias (1,25 cm, 270 rpm e 70 ° C) serd aqui discutido. O experimento iniciou
com fluidizacdo borbulhante e estdvel. Durante o processo, o excesso de umidade no leito
levou a ocorréncia de instabilidades dindmicas. Essa situacdo de regime fluidizado com
presenca de canais preferenciais e possivel defluidizacdo do leito ocorre comumente em
fabricas de produtos quimicos e em laboratério, reduzindo a eficiéncia do processo. Como
o bicarbonato de s6dio € um p6 muito fino, o processo de recobrimento foi realizado de

forma intermitente, totalizando trés ciclos.

As Figuras de 4.54 a 4.56 mostram a evolugdo dos espectros de flutuacio de pressao

em diferentes momentos do processo de recobrimento.
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Figura 4.54 - Leito vibrofluidizado sem atomizacdo.
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Figura 4.55 - Leito vibrofluidizado no inicio da atomizagao.
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Figura 4.56 - Leito fixo com atomizacao desligada ap6s 2 min de atomizacao.

Na Figura 4.54 pode ser observado um espectro de poténcia caracteristico de um
leito fluidizado borbulhante, onde a distribui¢do de amplitudes espectrais se assemelha a
uma curva de Gauss (PARISE, 2005). Neste caso, o espectro foi obtido sem a atomizacao
de suspensio de recobrimento. A Figura 4.55 apresenta os momentos iniciais da atomizagao
sobre o leito de particulas, podendo-se observar alteracdes do espectro, que refletem uma
perturbacdo no regime de fluidizagdo em fungcdo da atomizacdo. Neste momento, a
observacdo visual do leito mostrou uma diminui¢do das bolhas e do intensidade do
movimento das particulas. Apesar da movimentacdo das particulas permanecer, observa-se
que ocorre um aumento nas irregularidades das flutuacdes. O padriao de espectro de
poténcia ainda € de regime estdvel, com movimentacdo das particulas. O colapso do leito

foi identificado na Figura 4.56, devido a reducgdo significativa das amplitudes espectrais.

As Figuras 4.57, 4.58 e 4.59 mostram os espectros de poténcia obtidos durante o

terceiro ciclo de atomizagdo de suspensao de recobrimento.
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Figura 4.57 - Leito vibrofluidizado sem atomizacao no terceiro ciclo.
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Figura 4.58 - Leito vibrofluidizado no inicio da atomizag¢do no terceiro ciclo.
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Figura 4.59 - Leito fixo com atomizagdo desligada no terceiro ciclo apos completar os 10

min de atomizacao.

Os espectros do terceiro ciclo de atomizagdo apresentam 0 mesmo comportamento

dindmico do primeiro ciclo.

O espectro de poténcia ilustrado na Figura 4.57 foi obtido no instante em que o leito
retornou ao regime dindmico estavel. A amplitude dominante encontra-se proxima da que
foi apresentada na Figura 4.54, refletindo o regime dindmico similar. Verifica-se
visivelmente um aumento na freqiiéncia dos sinais em relagdo a figura anterior, pela
melhora na taxa de circula¢do das particulas, devido a parada da aspersdo e aumento da

vazdo de ar. E um comportamento semelhante ao do primeiro ciclo também foi verificado
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para o restabelecimento da atomizagdo da suspensdo de recobrimento até a ocorréncia

novamente da defluidizag@o do leito (Figuras 4.58 e 4.59).

Foi possivel observar em todos os experimentos, que o espectro de poténcia tende a
se deslocar na direcao do eixo das amplitudes quando a circulagdo das particulas no leito
diminuia, devido a aproximagdo do colapso, diminuindo gradativamente a freqii€ncia
dominante e a amplitude. Moris e Rocha (2007) também empregaram a metodologia de
andlise espectral e observaram mudancas significativas no regime de fluidizacdo em um
processo de recobrimento de celulose microcristalina pela injecdo no leito de uma
suspensdo polimérica. Os autores verificaram alteracdes nos contetdos de freqii€éncia dos
espectros, partindo de condigdes iniciais de leito fluidizado borbulhante multiplo até o

colapso do leito em fun¢do do excesso de umidade.

Foi verificado que o monitoramento do processo pelo método de flutuacdes de
pressdo foi eficiente para acompanhamento da dindmica do leito, indicando a necessidade
do aprofundamento de estudos neste assunto, de acordo com Silva (2009) e Parise (2010),
visando controlar o processo de forma a otimizar o momento € o tempo de cada

intermiténcia e evitar o total colapso do leito.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1) Conclusoes

5.1.1) Analise fluidodinamica

O bicarbonato de sédio apresentou boa fluidizacdo no leito vibrofluidizado em
comparacdo com a fluidizacdo com dindmica pobre obtida em leito fluidizado
convencional (mesmo sendo classificado no grupo A do diagrama de Geldart),
diminuindo a presenca de aglomerados e canais preferenciais;

Observou-se que apenas o adimensional de vibracdo ndo € suficiente para analisar o
comportamento fluidodindmico do bicarbonato de sédio no leito vibrofluidizado,
havendo a necessidade de se verificar a influéncia da amplitude e da frequéncia de
vibracdo no processo;

Para mesma amplitude e freqiiéncias de 180 e 270 rpm, a queda de pressao do leito
em completa fluidizagdo, manteve-se num mesmo patamar, acima da queda de
pressao para LFC;

Para mesma frequéncia e amplitude crescente, com freqiiéncias intermedidrias, o
aumento da amplitude ndo resultou em variacdo no comportamento da curva
fluidodinamica, sendo a queda de pressdo maior que a do LFC evidenciando a
ocorréncia de compactagdo das particulas do leito;

Para os casos de amplitude e frequéncia maximas (0,02 m e 360 rpm), observou-se
um decréscimo da queda de pressdo em relagdo a curva do leito fluidizado
convencional;

Houve uma reducdo da massa de material elutriado comparada ao leito fluidizado
convencional, sendo que a menor reducao foi de 38,72 % e a maior foi de 84,02 %;
Em todos os casos a velocidade de minima vibrofluidizacdio foi menor que a
velocidade de minima fluidizacdo do leito fluidizado convencional;

Os dados experimentais de velocidade de minima vibrofluidizacdo foram bem
ajustados pela equacdo de JINESCU et al. (2000), na faixa de condi¢des de vibragcao
deste trabalho;
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5.1.2) Analise do processo

- Os resultados mostraram a potencialidade do processo de recobrimento e aglomeracgdo

do bicarbonato de sédio em leito vibrofluidizado;

- Na faixa de condi¢des do planejamento experimental, observaram-se dois processos, o
de recobrimento e o de aglomeracdo por nucleacdo e consolidacdo das particulas de
bicarbonato de sddio, sendo que o crescimento das particulas ficou na faixa de 6,69 até

44,5 %, dependendo das condi¢des do processo;

- O crescimento, o indice de escoabilidade e o indice de aglomerados foram
influenciados pela temperatura do ar e pelos pardmetros vibracionais: amplitude e
frequéncia. Foi observado um efeito conjunto das varidveis independentes. O indice de
escoabilidade e angulo de repouso foram menores para particulas recobertas e
aglomeradas comparadas com o bicarbonato de sédio puro, indicando melhor fluidez do

material apds o processo;

- Em todos os experimentos obteve-se IH entre 1,09-1,25, indicando que o material
recoberto ou aglomerado apresenta boa fluidez, sendo que o material puro apresenta um
IH de 1,29, que indica média fluidez; evidenciando mais uma vez que o recobrimento

ou aglomerac¢do melhora a fluidez das particulas;

- Em relacdo a massa de elutriado, ndo foi obtido um padrdo de comportamento. A
maior quantidade obtida foi para o experimento com temperatura e frequéncia médias e
menor amplitude, devido a semelhanca com o leito fluidizado convencional; para todas
as outras condicdes a massa elutriada foi bem menor, evidenciando assim a vantagem
do LVF em relacdo ao LFC, mantendo as particulas finas fluidizadas e diminuindo a

elutriacao;

- Todas as varidveis isoladas influenciaram no crescimento das particulas, sendo que

para as interacgdes s6 ndo houve influéncia da amplitude com a frequéncia;

- Todas as varidveis isoladas também influenciaram no angulo de repouso, sendo que

para as interagcdes s ndo houve influéncia da frequéncia com a temperatura.
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- Para o indice de torrdes foi constatado o efeito somente da amplitude e da temperatura
isoladamente, sendo que para as interagdes s6 nao houve influéncia da frequéncia com a

temperatura,

- Os valores de temperatura, amplitude e frequéncia de vibragdo nos menores niveis
tendem a um melhor resultado das respostas estudadas, exceto para o angulo de
repouso em que foi constatado que o maior nivel de temperatura tende a resultados
melhores. Porém avaliando como resposta principal o crescimento das particulas, que
fornece maior protecdo ao bicarbonato de sédio, para um melhor desempenho seria
indicado utilizar o experimento do ponto central (a 1,25 cm, f 270 rpm e T 70°C), visto
que obteve-se um maior crescimento das particulas, com um valor baixo de angulo de

repouso e indice de torrdes;

- Foi comprovada a eficiéncia da protecdo do bicarbonato de sddio pela suspensdo
polimérica, visto que para o bicarbonato processado a perda de CO, ficou entre 2% e
9%, enquanto para o bicarbonato puro essa perda variou entre 5,5% e 12,5%,

dependendo das condi¢des de armazenamento (temperatura e umidade relativa);

- A andlise das isotermas de adsorcdo confirmaram a eficiéncia do processo de

recobrimento e aglomeragdo do bicarbonato de sddio;

- O modelo de GAB mostrou-se adequado para o ajuste das isotermas de adsorcdo do

bicarbonato de sédio recoberto e aglomerado;

- Os espectros de poténcia adquiridos durante os experimentos de recobrimento
mostraram alteracdes nos perfis quando se observou redu¢do na taxa de circulacido de
particulas, formacdo de canais preferenciais e pequenos aglomerados e, proximidade ao
colapso do leito. Através da identificacdo dessas mudancgas, € possivel que o método
possa ser aplicado em controle desse tipo de processo.
5.2) Sugestoes para trabalhos futuros
A partir dos resultados obtidos neste trabalho, sugere-se:

- Estudar o efeito da carga de particulas no processo;

- Formular outras composi¢des de suspensdes,com base na utilizada neste trabalho.
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- Verificar a interacdo entre os componentes da suspensao € o bicarbonato de s6dio;

- Realizar um aprofundamento no estudo das varidveis para otimiza¢do do processo em

relacdo a protecdo contra perda de CO»;

- Utilizar a técnica de flutuacdo de pressdo, através dos espectros de poténcia, para
controle do processo, diminuindo as intermiténcias € melhorando o desempenho do

Processo;

- Testar o material em produtos de panificacdo, visando verificar a efetividade do

mesmo.
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