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RESUMO 

O recobrimento de materiais granulares é uma operação bastante utilizada pela 

industria farmacêutica com diversas finalidades, que vão desde fatores estéticos ao controle 

taxa 

da obtenção 

proteger a urc>lo!a 

uma superficie lisa, ide:ntificéiT o medicamento pelo emprego de cores, 

agentes atmosféricos como, luz, oxigênio, entre outros. Neste trabalho 

estudou-se a fluidodinãmica e o rec:obirim!enl:o da celulose microcristalina - Ml CROCEL, 

que é o principal excipiente usado na farmacêutica, com uma suspensão aquosa a 

base de Eudragit®, em um leito fluidizado. A atomização contínua da suspensão polimérica 

é feita através de um bico atomizador de duplo fluido localizado no topo do leito. O 

objetivo deste trabalho é analisar a fluidodínãmica do fluidizado durante o 

um ao grupo B a 

identificação da saturação (instabilidade do regime colapso da fluidização) leito 

relacionando-a com as condições operacionais. As variáveis operacionais analisadas foram 

vazão de suspensão (W,), para os valores: 6,4, 11 e 18 g/min e pressão de atomização (P .,) 

nos seguintes níveis: 1 O, 15 e 20 psig. A temperatura do ar de entrada do leito foi mantida 

constante em 70 °C, bem como o tamanho da partícula na faixa de 300 - 420 f!In. Para o 

desenvolvimento do estudo foi utilizado um planejamento fatorial 32
, e a influência das 

condições operacionais foi investigada nas variáveis resposta: eficiência do processo, 

crescimento relativo de partículas, índice de aglomerados e saturação instantânea até o 

completo colapso. A eficiência do processo variou de 51 a 99,7 %, o crescimento de 

partículas foi característico de recobrimento do tipo filme, o índice de aglomerados variou 

de 0,38 a 6,28 % e a saturação instantânea de 5,370.10-3 a 16,828.10-3 (min-1
). As 

observações feitas durante os experimentos, apontaram que o colapso do leito está 

relacionado com a saturação das partículas, já que a porosidade do leito diminui com o 

aumento da saturação, fazendo com que as partículas empacotem com a conseqüente 

defluidização do leito. 

Palavras chave: Recobrimento, Leito fluidizado, fluidização, Celulose 
Micro cristalina 

m 



ABSTRACT 

The coating of granular materiais is an operation widely used by the 

Pharmaceutical industry with diverse purposes: to improve the product appearance, to 

a product with controlled 

administration through the of a smooth surface, to identifY 

drug from atmospheric agents as, 

to 

by colors, to 

this work, 

dynamics and coating microcrystalline cellulose - MICROCEL, lS 

main exc1p1ent the phannaceutical industry, was aqueous oolVlJneric 

suspension of Eudragit® was used as the coating liquid in a fluidized bed. The suspel!Sion 

was continuously sprayed on the granules by a double-fluid nozzle located at the top o f the 

bed. The objective ofthis work was to analyze the fluid-dynamics a fluidized bed during 

type B according to Geldart classification, ahrting at 

the identification of the bed saturation (instability andíor fluidi2:ed regime collapse) and 

relating it to operating conditions. independent variables analyzed were the 

rate of coating suspel!Sion (Ws), for the values: 6.4, 11.0 and 18.0 g/min and the 

atomization pressure (Pat) in the following leveis: 10, 15 and 20 psig. The inlet air 

temperature o f the bed was kept constant at 70 °C, as well as the size o f the particles, in the 

range of 0.30 - 0.42 mm. A 32 factorial design was employed to evaluate the influences of 

the operating conditions on the responses: the process efficiency, the particles growth, the 

agglomerate formation and the instantaneous saturation until the bed collapse. The process 

efficiency varied from 51 to 99,7 %, the particles grO\vth was characteristic o f a film 

coating, the agglomerates index varied from 0.38 to 6.28 % and the bed instantaneous 

saturation from 5.370.10'3 to 16.828.10'3 (min-1
). During the experiments, it was observed 

that the fluidized regime collapse is related to the bed saturation, since the bed porosity 

decreases with the saturation increase, with consequent packing of the particles and 

collapse ofthe bed regime. 

Key-words: Coating, Fluidized bed, Fluidization, Microcrystalline Cellulose. 
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CAPÍTULO 1 

INTRODUÇÃO 

recobrimento consiste em revestir diferentes tipos pruiículas, como 

exemplo, comprimidos e com uma camada de material com a finali!jacle 

proteger essas pruiículas à exposição atmosférica como umidade, temperatura, entre 

longos períodos, mantendo as características fisicas e qulmicas 

do produto. Esse processo pode ser incluído na definição global de "tecnologias de 

pruiículas". Além da proteção, a aplicação do recobrimento sobre a superficie das pruiículas 

tem diversas contribuições, que vão desde fatores estéticos até o controle da liberação de 

o e o visando o 

recobrimento de partículas sido fundrunenta! importância nas áreas farmacêutica, 

alimentícia, química e nuclear (ROCHA, 2001). O recobrimento de produtos farmacêuticos, 

com soluções açucaradas é uma operação bastante antiga, desde o século XVII, tendo 

apresentado uma evolução significativa a pruiir dos anos 50, quando forrun introduzidos 

novos conceitos em equiprunentos para recobrir e, nos anos 70, quando foi iniciado o 

recobrimento com materiais poliméricos formadores de filmes (ROCHA, 1992). As 

principais vantagens do recobrimento por filme ou película são: tempo de processo e custo 

de mão-de-obra reduzidos, pequeno acréscimo de peso das pruiículas e possibilidade de 

modificar a dissolução do fârmaco. Os materiais e os equipamentos de recobrimento 

contribuem para os programas contínuos de desenvolvimento e aperfeiçorunento da 

tecnologia farmacêutica. Como uma escolha viável do equipamento recobridor, tem-se o 

leito fluídizado que é adequado para recobrimento de pruiículas pequenas. 

Atualmente, medicamentos envolvendo microgrânulos recobertos têm recebido 

especial atenção dos pesquisadores e do mercado de fârmacos. Microgrânulos, segundo a 

farmacologia, são pruiículas com diâmetro na faixa de 100 a 800 fllll, usados como 

excipiente para fabricação de comprimidos e cápsulas, aos quais é misturado o princípio 

ativo do medicrunento. As partículas nessa faixa de tamanho são, em geral, bem 

processadas em leito fluidizado (GELDART, 1986). O uso de microgrânulos revestidos 

apresenta vantagens importantes como: 

1 



possibilidade de controlar a dosagem e o tempo de liberação da droga; 

adição em alimento sólido ou líquido para facilitar administração à criança ou 

idoso; 

formulação com liberação mc>dilíca.da: liberação sustentada, prolongada, repetic!a 

ou retardada. 

=·~rogrímu.los envolve o desenvolvimento de A tecnologia 

formulações de so luçi'íes e sm;pensi'íes de recobrimento, como do prcJcesso e do 

equipamento para recobrir. 

A literatura apresenta trabalhos sobre recobrimento de microgrânulos em leito 

:fluidizado, visando ptincipalmente a análise do com relação à formulação, 

e na liberação e 

et 1994; et 1996 e et 1998). Todavia, estudos 

sobre o processo com base nas variáveis operacionais são limitados. O trabalho de SILVA e 

ROCHA (2002) envolve esse aspecto, analisando a eficiência do processo de recobrimento 

de MICROCEL, celulose microcristalina em função das condições operacionais. O 

processo de recobrimento em leito :fluidizado deve ser rigorosamente controlado, pois 

qualquer modificação nas variáveis operacionais como vazão de suspensão, temperatura e 

umidade relativa do ar e pressão do ar de atomização pode levar ao encharcamento do leito, 

com formação de aglomerados indesejados ou mesmo o colapso do leito (SILVA e 

ROCHA, 2002). Nesse mesmo trabalho, os autores verificaram que a melhor maneira de 

operar o leito é com intermitência na adição de suspensão de recobrimento para evitar os 

efeitos indesejados citados. 

Dando continuidade ao projeto de pesquiaa envolvendo o leito f!uidizado como 

equipamento recobridor, o objetivo deste trabalho é analisar a f!uidodinâmica do 

recobrimento em leito f!uidizado, utilizando um sólido do grupo B de Geldart visando a 

identificação da saturação (instabilidade e/ou colapso) do leito e relacionando-a com as 

condições operacionais. Essa identificação permitirá a pré-definição do momento de 

intermitência do processo, sem o comprometimento da qualidade do produto. 

As seguintes etapas são propostas para o desenvolvimento deste trabalho: 

2 



estudo da fluidodinfurrica 

mesmo leito; 

estudo da fluidodinfurrica a seco, mas com pressão de atomização, verificando a 

atc•!TilZa\:ão na da do material; 

fluidodinfurrica durante o recobrimento identificando o índice de 

aglomerados e a saturação do leito de zonas mortas, canais preferenciais 

ou colapso do em função das condições de operação vazão de suspensão e 

pressão atomização; 

procurar estabelecer critério ( s) para a saturação do leito com base no estudo 

fluidodinâmico realizado. 

3 



CAPÍTUL02 

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

- Fundamentos de fluidizaçio 

2.1.1 -Introdução 

A flmdização é o mecanismo em que um leito de recheio é suspenso por uma 

corrente de fluido ascendente, fazendo com que as partícnlas se movimentem ascendente e 

descendentemente. A partir de um determinado de velocidade do fluido, quando a 

pen:nantece aprmdmadarnente constante. O 

sistema nessas co:[ldi.çõ,es se assemelha a um nmao, por isto o nome fluidizado. 

O estudo da fluidização envolve a avaliação dos parâmetros fluidodinâmicos como 

a velocidade e a porosidade mínima de fluidização. Estes parâmetros são obtidos a partir do 

levantamento das curvas características de queda de pressão em função da velocidade 

superficial do fluido. Estes parâmetros são essenciais para o dimensionamento de 

equipamentos em leito fluidizado. 

Os parâmetros fluidodinâmicos, velocidade e porosidade mínima de fluidização, 

podem ser estimados por equações empíricas e semi-empíricas, como a equação de WEN e 

YU e a equação de GELDART e ABRAHAMSEN, apresentadas posteriormente (KUN!I e 

LEVENSPIEL, 1991). 

2.1.2- Carncteristicas das pamculas 

Com relação ao comportamento quando colocadas em um leito percolado por um 

fluido, as partícnlas podem ser divididas em quatro categorias, de acordo com GELDART 

(1986), e são classificadas em C, A, B e D, como mostra a Figura 2.1: 

5 



Figura 2.1 - Diagrama simplificado 

através de ar em condições normais (GELDART, !986), 

Grupo C: Partículas coes1vas e muito finas, Normalmente a fluidização é 

extremamente dificil, devido às forças interpartículas serem maiores que a resultante da 

ação do gás, Em leitos de pequeno diâmetro estas partículas tendem a elevar-se como um 

bloco de sólidos, ao passo que em leitos de grande diâmetro, canais preferenciais formam­

se do distribuidor à superfície do leito, não havendo fluidização dos sólidos, 

Grupo A: Corresponde a partícula relativamente fina (20 < dp <1 00 11m) e 

relativamente leve (pp < 1400 kg!m3
), Possui uma grande fuixa de fluidização entre a 

velocidade de miníma fluidização, Umr, e a velocidade para iniciar as bolhas, UmB, 

proporcionando alta expansão do leito e alta mistura do gás e do sólido, As partículas desta 

categoria apresentam uma fluidização particulada antes da aparição das bolhas; a 

velocidade mínima de borbulhamento é superior a velocidade de miníma fluidização, 

Quando a velocidade do gás aumenta acima de UmB, a fluidização é borbulhante e é 

caracterizada por: 

- as bolhas têm movimentos ascendentes mais rápidos que o gás; 

- as bolhas surgem após o distribuidor, dividem-se e coalescem quando sobem em 

direção à superficie do 
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em leito raso, só há uma boa mistura das partículas, quando poucas bclhas estão 

presentes; 

quando estas bolhas atingem o diâmetro do leito, o re!sírrte muda para 

Grupo B: Para estas prurtícula:s, 

fenômeno de bclhas começa no início 

as forças interpartículas são desprezívtois e o 

fluidização. Não há evidência do tamanho 

máxin1o de que a cmtlescência é o fenômeno pre:do:mín:ante. O diâmetro 

bolhas aumenta com a e a velocJ.cla<ie gás em excesso (U-Umf). 

expansão do leito é pequena e uniforme. 

Grupo D: Refere-se aos materiais densos e de diâmetros importantes ( dp > 600 

Requer alta velocidade para fluidizar e proporciona baixa expansão 

estas 

leito e baixa 

favorecendo a fluidização do de jorro. As bolhas movimentos ascendentes 

mrus que o gás e quando atingem o diâmetro do leito, observa-se o "s!ugging" ou 

pistão. 

Outras áreas de estudo procuram localizar mais claramente os limites (fronteiras) 

entre as regiões que delimitam o tipo de sólido. Estes não dependeriam somente da 

densidade e do tamanho médio de partícula, mas também da relação U!Umf, das 

propriedades do gás e da distribuição de tamanho do sólido (Grace, 1986). 

2.1.3 - Regimes de Fluidização 

A fluidização pode ser dividida em vários regimes, verificados por GRACE 

(1984), como mostra a Figura 2.2. 
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Leito flm Tmbule:nto 

gás zero Nesta 

as partículas estão imóveis e o fluido escoa entre os interstícios. 

Fiuidização particulada: 

iniciar o regime de bolhas. O se eX])artae mane:rra a 

é pouca agregação de PaJrtic:U1ai.S e flutuação de nr,o•<::<::,;;•n 

pequena. 

velocidade 

IruJmn:ta fluidização, várias bolhas são formadas próximas ao •. u.:>uuJUJ.\.AV.l. e sobem para a 

Fluidização a 

velocidade do gás entre a :minima para fluidização 

piS.toilaaa e a para o regime As formadas ocupam grande parte 

vv~·o.u.•u. e a superficie superior sobe e sofre colapsos com freqüência, flutuações 

pressão são observadas. 

velocidade 

e 

8 

gás entre a 

São 

com 

para a 



instáveis, a superfície supenor é indefinida e pequenas flutuações 

observadas. 

pressão são 

Com velocJda<ie do gás acima da velocJ.da(íe terminal das 

partículas. superfície não é de:tlnlda, as partículas transportadas fora topo e 

podem ser capturadas por um ciclorte e recirculadas próximo ao fundo da coluna. 

Tr.n1spo:rte pr1eun!áti.€:o: A velocidade 

praticamente partículas descendentes próximo a 

partículas são arrastadas do leito. 

2.1.4- Modelos os parâmetros de lltlidização 

a compreensão do em determinado 

processo, fuz-se necessária a determinação de fluidodinâmicos, como 

velocidade, porosidade e pressão de mínima fluidização, que traduzem o comportamento do 

leito poroso quando da passagem do leito fixo para o fluidizado. Para que tais parâmetros 

possam ser determinados e avaliados, deve-se analisar o efeito da velocidade superficial do 

fluido sobre o gradiente de pressão. Este estudo é essencial não só para o projeto de 

câmaras em leito fluidizado, como também para a avaliação das condições de um 

equipamento já projetado. 

Velocidade de mínima fluidização: A velocidade de mínima :fluidização 

corresponde à velocidade superficial do gás em que a perda de pressão se iguala ao peso 

aparente de sólidos. Nestas condições, imediatamente, a fluidização é iniciada. Dentre as 

correlações existentes para estimativa da velocidade de mínima fluidização pode-se 

destacar, para o presente trabalho, as seguintes: 

a) WEN e YU (1966) utilizaram a equação de Ergun para partículas esféricas e não 

esféricas, para qualquer faixa de Reynolds. Foram feitas duas considerações: 

l - a equação de Ergun é válida para a condição de mínima fluidização; 

2 - a porosidade de mínima fluidização, Smf, depende do fator de fonna de acordo com as 

relações: 
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e 

se toma: 

(2. 

b) KIJNU e LEVENSPIEL apl·es<mt<trarn duas correlllÇÕ•es empíricas 

partículas grandes e pequenas, ou seja, que apresentam Números de Reynolds menores que 

20 e maiores que 1000, respectivamente, 

Partículas grandes e Rep > 1000 (2.3) 

GELDART e ABRAHAMSEN (1981) propuseram uma correlação empírica para 

partículas pequenas ( < 100 J.Lm), como: 

(2.4) 

Onde pg é a densidade do gás (Kglm\ pp é a densidade da partícula (Kg/m3
), dp 

diâmetro da partícula (m) e J.L viscosidade do gás (Kg/m.s). 

A partir da velocidade de mínima fluidização pode-se estimar a velocidade de 

operação (velocidade superficial) do leito fluidizado. A velocidade de operação é um 

parâmetro muito importante para o dimensionamento de uma câmara em leito fiuidizado, já 

que vai garantir o regime de fluidização. 

Porosidade de mínima :lluidização: A porosidade mínima de fluidização ( Emf) 

corresponde à porosidade do leito quando este é submetido à velocidade de mínima 

fluidização. 

(2.5) 



rearranjando a equação (2. 

mínima de fluidização: 

chega-se a seguinte equação, para o cálculo porosidade 

(2.6) 

A equação (2.6) pode ser usada para o cálculo da porosidade do leito em função 

pre:ssãio e a na mfuima íluí<iiza:ção. 

2.2 - Distribuição de gás para leito fluidizado 

Há bastante tempo é comum o uso de placas porosas de bronze sinterizado, 

plástico ou aço inox como distribuidores de fluidizl>do em escala 

Esta prática tem diminuído recentemente, pelas seguintes razões: 

as placas sintetizadas podem sofrer variações na espessura ou permeabilidade, 

provocando regiões mortas e regiões de alto escoamento; 

as placas destes materiais são caras, frágeis e de dificil operação; 

- os resultados não são muito utilizados para aumento de escala, já que a placa 

porosa sinterizada proporciona a formação de bolhas pequenas, nem sempre 

conveniente em operações industriais. 

As placas perfuradas são as mais utilizadas em leitos fluidizados, tanto em escala 

de laboratório como industrial. A perda de carga através da placa perfurada, Mo, pode ser 

calculada pela Equação (2.7), (GELDART, 1986): 

U.A = CD.NF.AF /
2

MD 
V Pz 

em que : CD- coeficiente de descarga 

L'.P0 - perda de carga na placa distribuidora 

NF - número de furos da placa 

AF - área do furo 

li 

(2.7) 
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A razão entre ~Po e a perda de carga no deve estar na faixa de O, 1 a 0,5 com 

valores rnals altos para materiais difíceis de fluidizar, para leitos rasos (HJD>0,5) e 

aplicações sensíveis ao tamanho de bolhas. 

2.2.1 -Escolha do tipo de distribuidor 

Segundo KtJNli e 

(1955), o tamanho e distribuição 

(1991 ), baseado em exp,eriJnerttos 

bolhas num regiJne 

influenciados pelo tipo de distribuidor utilizado. Esta observação é apresentada através da 

Figura 2.3 mostrada em seguida: 

- com poucas aberturas na entrada de ar, a flutuação na densidade do leito é 

des:prezível para qua"'Y.""' "lL"'J. a deriSld,ade do 

canalização do gás; 

com a e com a 

com muitas aberturas na entrada de ar, a flutuação na densidade do leito é 

desprezível para baixas vazões de ar; 

a densidade do leito é mais uniforme, com bolhas menores e rna1or contato 

gás/partícula. 

o 

Fluidização de 
boa qualidade, 
apresentando 
pequenas 
flutuações na 
densidade do 
leito 

/ 

Figura 2.3 - Qualidade de fluidi.zação através da influência do tipo de distribuidor 

(KUNH e LEVENSPIEL, 1991). 
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Na Figura são apresentados tipos de distribuidores para fluidizado: 

a) placa simples, plana e perfurada - geralmente usada em escala de laboratório, 

apresenta desvantagem quando as partículas pequenas obstruem os oriflcios; 

pratos perfurados sobrepostos e sem -este pode resolver os pnlbl<õillJ:lS 

apresentados no item (a). É conveniente para uso em escala industrial, e de fácil 

gás; 

térmicas; ajuda a prevenir canais e borbulhamento preferenciais, que podem ocorrer 

próximo ao centro do leito fluidizado; promove um bom contato, e alta mistura de 

sólidos; 

fendas entre barras em 

illJ1S com menor distril:mií;ào de gás; 

A experiência tem mostrado que os distribuidores tipo defletores melhora de forma 

considerável o contato gás-partículas pela quebra no crescimento das bolhas, sem, no 

entanto comprometer o projeto do equipamento pelo aumento da perda de carga no leito . 

.................. 
111tlll8lllllillll!ll!l!'lllflliiiUIII!illl 

I t 
(b) 

l 
(c) (J) 

Figura 2.4 - Exemplo de distribuidores de gás para leito fluidizado, (KUNII 

LEVENSPIEL, 1991). 

2.3 - Recobrimento e secagem em leito fluidizado 

O secador que proporciona um contato mais íntimo entre o material e o gás de 

secagem apresenta uma operação mais eficiente. Dentre os possíveis destaca-se o secador 

em leito fluidizado, (KlJNII & LEVENSPIEL, 1991 ), cujo princípio baseia-se no contato 

sólido-fluido através da fluidização das partículas sólidas de um leito de material granular 

por uma corrente ascendente de fluido aquecido. 
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Nos últimos anos a fluidização vem sendo bastante utilizada nos processos 

industriais em reações catalíticas, combustão, calcinação, granulação, recobrimento, 

extração de metais por flotação e principalmente em secagem de materiais em suspensão e 

utilização desse me:cru:risJno de contato deve-se, principalmente a 

mobilidade e intensa miJ;tw·a dos sólidos, taxas 

calor e massa e um elevado grau de uniformidade na temperatura no interior do leito e no 

2.4 - Recobrimento de partículas em leito ftuidizado 

A qualidade dos produtos sólidos é determinada por sua composição química e 

pnlpriedad<os físicas. Na química e os pn)ce:SS!)S 

empregados para se os produtos com as propriedades desejadas. téci:tica de 

formulação interessante é o recobrimento de sólidos. Fa:z:-se recobrimento de sólidos com 

vários objetivos: 

a) ativar um catalísador por recobrimento; 

b) modificar, sustentar ou retardar o princípio ativo de um medicamento; 

c) co lo rir partículas; 

d) proteger sólidos contra l:tigroscopicidade e produtos tóxicos; 

e) melhorar as propriedades de manuseio; 

proposta do recobrimento, desde o princípio, tem sido modificar as propriedades 

químicas e físicas das partículas tais corno: sabor, aparência, taxa de dissolução, 

reatividade, fluidez, friabilidade, entre outras. 

Os equipamentos e métodos utilizados na indústria fannacêutica para 

recobrimento de partículas só lidas incluem: drageadeiras, leito de jorro, leito fluidizado e 

compressão de cornprin:tidos (ROBINSON et al., 1968). O recobrimento de produtos 

furmacêuticos com soluções açucaradas para fins medicinais data do século XVII. Desde o 

princípio até hoje os equipamentos mais utilizados foram as drageadeiras. WURSTER 

(1953) patenteou um equipamento, Figura 2.5, que utiliza a suspensão das partículas por ar 
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que mostrou uma boa eficiência no recobrimento 

po limérico. 

.... ... _ ... _--

cornprími<:l.os com 

Figura 2.5 - Processo Wurster. (A) Câmara de Recobrimento; (B) Separador; 

(C) Placa Distribuidora; (D) Bico Atomizador. 

Este processo foi denominado recobrimento em leito fluido, leito ativo ou leito 

móvel. O processo em leito móvel minimiza a abrasão e a irregularidade da distribuição da 

película causada pelo contato partícula/partícula. O leito fluidizado tem o mesmo princípio 

e pode operar com bateladas de 0,5 a 500 kg e partículas com diâmetros que variam de 50 

J.!m até tamanhos maiores que os comprimidos. Mas a qualidade da fluidização é 

geralmente insatisfatória para partículas com dp> 1 mm. O projeto inicial de Wurster tem 

recebido mudanças significativas, principalmente no sentido de melhorar o projeto do bico 

atomizador e da distribuição do ar. Atualmente, há vários tipos de equipamentos para 

recobrimento em leito fluidizado testados em escala industrial, utilizando o bico atomizador 

na posição tangencial, na base e no topo (RHODES e PORTER, 1998). Apesar deste tipo 

de processo já ser utilizado na indústria fànnacêutica, ele vem sendo estudado por alguns 

pesquisadores, com vistas a uma aplicação mais eficiente do recobrimento. 
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O princípio básico do recobrimento consta um leito de partículas que é 

movimentado por uma corrente de gás ascendente e sobre as quais é aspergida uma solução 

de recobrimento. Esta solução reveste a partícula num processo simultâneo de molbamento 

e secagem foiTIJar uma camada com características específicas o 
aspersão é um prc>ce:sso comp•le):o três im]Jortantes 

operações: fluidização, atomização e secagem. Para um processo seja adequado são 

necessários o coJJh<~cnne:ato e controle parâmetros envolvidos são van:ave:1s de 

operação, variáveis de do equipamento e propriedades associadas à e ao 

líquido de recobrimento. A Tabela 2.1 mostra os parâmetros envolvidos no processo de 

recobrimento por aspersão: 

Tabela 2.1 -Parâmetros de processo envolvidos no recobrimento de partículas por 

et 

FLUIDIZAÇÃO 

ATOMIZAÇÃO 

SECAGEM 

ar secagem 
Posição do bico de aspersão (topo, base ou tangenciaí) 
Projeto do leito (aço inoxidável, vidro, acrílico, dimensões, etc.) 
Tamanho e densidade da partícula 
Carga de partículas 
Materiaí de recobrimento 
Vazão do ar de atomização 

I
' Vazão de liquido (solução) 
Projeto do bico (mistura interna ou externa) 
I Viscosidade, tensão superficiaí e densidade do líquido 

Temperatura de entrada do ar de secagem 

Vazão do ar de secagem 

, Vazão de liquido (solução) 

Vazão do ar de atomização 

Concentração da solução 

KLEINBACH e RIEDE (1995) classificaram o recobrimento nos seguintes tipos: 

TIPO A - recobrimento ideal, são caracterizados pelo fato que os revestimentos 

em todas as partículas é integraí com camada de espessura Ut1Íforme. A razão entre taxa de 

liberação do princípio ativo e o tempo é linear; 

TIPO B - o recobrimento também é intacto, no entanto a espessura da camada 

varia. Em conseqüência disso, a quantidade de princípio ativo liberado em função do tempo 
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é Inicialmente, o princípio é liberado rapidamente, mas em seguida 

continua lentamente. As partículas com camada fina liberam rapidamente, enquanto as 

partículas com camada espessa liberam lentamente o princípio ativo; 

C- difiereote do B, onde algumas partículas apresentam ÍlliiJerleiç,ões 

na Estas partículas liberam seu princípio ativo quase 

imediatamente, numa descontinuidade na curva Jib<~ra•;:ão logo no 

disto, a 

recobrimento 

100 

- 80 
* ~ 
"' ,.. ...,.. 

80 .. 
"' "' 
~ 

40 

20 

segue como no tipo Figura 2.6 

Tipo C 

o~ 
o 

2 3 

Tipo 

4 
Tempo 

AO o 
o 

sOO 

o 
5 

os tipos de 

6 

Figura 2.6- Liberação (%) em função do tempo de recobrimento para os diferentes 

tipos de recobrimento (KLEINBACH & RIEDE, 1995). 

Teoricamente pretende-se um recobrimento do tipo A, caso a finalidade seja obter 

um produto com liberação continuada do princípio ativo. Este tipo de recobrimento é obtido 

quando duas condições acontecem: 

a) cada partícula obtém a mesma quantidade de recobrimento; 

b) a camada de recobrimento sobre a superfície da partícula é uniforme. 
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acordo com esta análise teórica, os autores determinaram experimentalmente a 

míluencta do movimento dos sólidos no projeto do leito fluidizado e na qualidade do 

recobrimento. Foram recobertas partículas do grupo (segundo GELDART, 1986), 3,5 

rnm diámetro e 2 gícm3 densidade, com de l ,6 

A suspensão de recobrimento uma dispersão com teor de sólidos 

15 e 25 % em peso. A em leito fluidizado é cônica com em de e as 

partícctlas são por velocidades (de 3 a O bico 

colocado na base do A dos dados experimentais os autores verificaram que uma 

atomização da suspensão em gotículas proporciona uma boa distribuição do material de 

recobrimento sobre a superfície da partícula. Entretanto, a capacidade de dispersão das 

gotas pode ser reduzida pela secagem rápida das mesmas antes de atingirem a superfície da 

par:ícula, cclmpl·omí~tern1o a a tempera.tura 

leito é determinante na secagem das gotículas sobre a e na secagem das goí:íctllas 

antes da colisão com a partícula alterando a viscosidade do material de recobrimento. Para 

obtenção de uma qualidade satisfàtória de recobrimento é necessário a definição adequada 

de parámetros do processo, além disso, novas técnicas de laboratório associados a modelos 

teóricos, para rninlmizar o trabalbo experimental no processo de recobrimento de um 

produto desejado. 

SINGISER e LOWENTHAL (1961) recobriram comprimidos de lcm de diâmetro 

com filme entérico. No trabalbo faz-se urna modificação no equipamento proposto por 

WURSTER (1953), de maneira que a entrada de ar na parte inferior do leito, fosse de forma 

cônica. Esta alteração resultou num novo padrão de circulação para os comprimidos. A 

temperatura do ar na saída do leito (32 a 38 °C) e a umidade dos comprimidos 

representaram os parámetros de controle para a descarga do leito e tempo de secagem. 

Utilizou-se três cámaras de recobrimento com 15,2, 25,4 e 38,10 em e capacidade de 4, 20 

e 40 kg de comprimidos, respectivamente. Como solução de recobrimento utilizou-se o 

padrão C.A.P (ftalato acetato de celulose), dissolvido em cetona e etano! na proporção de 

625 ml de solução por quilo de comprimidos. A aplicação deste método apresentou as 

seguintes vantagens: 

a) após o recobrimento, os comprimidos apresentam uma superfície lisa; 

b) o procedlmento automatizado não requereu habilidade técnica; 
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não necessita acabamento após o recobrimento; 

d) aplicação rápida; 

material na parede despreziv<:l; 

f) há escape de va1Jon:s do solvente no ambiente trabaibo; 

g) pe•=tue:no aumento de peso; 

recobrimento uniforme em cada batelada. 

comparação aos métodos convencionais, o processo em móvel leva 40 

minutos para recobrir mais 20 minutos para secagem de mna mesma quantidade de 

comprimidos, que a drageadeira faz em duas horas. 

e <, ""'"~' 

suspensão a ar, como modificação do processo W1rrs'ter. Este eq<llÍpament.o difere 

Wurster, primeiramente pelos materiais a serem recobertos serem suspensos por ar sem 

necessitar de mna tela de sustentação das partículas ou de outros dispositivos (como aletas) 

para regular a entrada de ar, em uma câmara expandida localizada acima de mna coluna 

vertical que fornece um amortecedor laminar do ar. Esta construção torna possível a 

aplicação de quantidades significativas de materiais de recobrimento e aqueles de natureza 

pastosa sem regular a taxa do fluxo de ar para manter os sólidos em suspensão à medida 

que seu peso aumenta pela aplicação do material de revestimento. Além disso, esta 

construção mostrada na Figura 2. 7, torna possível o uso de um único equipamento para 

recobrimento variando as cargas de partículas. 

-Alimentação 

~Tubo 

A'H-U, Venturi 

Coletor 

Figura 2.7- Mesnard-Rosen-Scottair equipamento de suspensão (CALDWELL e 

ROSEN, 1964). 
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O equipamento opera em condições ótÍill2lS para uma carga de partículas de 

kg. Foram recobertos "pellets" de açúcar e sulfato de cálcio na faixa de 40-16 mesh com 

soluções de glicídios dissolvidos em solventes orgânicos, aspergidas a partir da base do 

de partí,:ul;l.S na região de aspersão, pe1n:niitindo uma 

economia do mat,:;rial de co b1·ímento. A so lutção r e,; o tmrne11to seca ao<moa à 

partícula era arrastada e recolhida por um ciclone. variável mais importante no processo 

a temperatura ar suspensão das partículas. corrente de ar quente um 

recobrimento mais efi<:ie11te. Variando a temperatura de para 50 °C, em bateladas com 

tempo semelhante, a porcentagem da droga liberada vanou 17 a 100 % quando 

submetida a teste de liberação num fluido gástrico (U.S.P). Conclui-se que o equipamento é 

versátil e pode ser utilizado no recobrimento de vários processos fannacêuticos como a 

aplicação em 

em condições sirnliares e em escala inclustmll. 

ROBINSON et (1968) apresentaram um projeto com descrição do equipamento 

e método de operação para o recobrimento partículas sólidas. No processo, as partículas 

são movimentadas no leito por um fluxo de gás turbulento através de um bico ejetor de 

partículas, quando entra em contato com gotículas de liquido que são aspergidas por um 

bico atomizador que fica no topo do leito. Na zona de recobrimento, há uma mistura 

intensa, evitando que as gotículas de liquido sequem antes de atingir os sólidos. Foram 

recobertas partículas de açúcar na faixa de 710-840 11m com soluções de etilcelulose. Em 

seguida foram realizados testes de dissolução e verificou-se que o material recoberto foi 

liberado 81 %, em média, durante quatro horas. Também foram recobertos cristais de AAS 

(ácido acetil salicilico) com soluções de C.AP (ftalato acetato de celulose). Para os testes 

de dissolução, utilizou-se dois meios de liberação: no fluido gástrico houve liberação de 4 a 

9% em quatro horas e no fluido intestinal, houve liberação acima de 98% em 15 minutos. 

Mostrou-se que é possível recobrir partículas numa faixa de lO a 1000 J.Lm de diâmetro com 

diversas soluções de recobrimento. O estudo apresentou contribuição relevante para a 

tecnologia de recobrimento, com formulação e dosagem, para a indústria funnacêutica. 

DAVIES e GLOOR (1971) utilizaram um granulador construído em aço inox com 

capacidade de 1 O kg, para estudar o efeito das propriedades físicas dos grânulos e das 

variáveis de processo na granulação em leito fluidizado. O leito é constituído de partículas 

que aumenta de 35,6 em a 53 em, que corresponde à expansão do diámetro. As partículas 
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de lactose, na 177 a 840 f.íffi, foram suspensas por urna tela de distribuição e 

movimentadas por um elevador pneumático acoplado à base da coluna. O bico de 

atornização foi colocado no centro do leito a 72,4 em acima da tela de retenção de 

partículas e para aspergir a solução granulante, operado a urna pressão 1,5 1wi7cnn" 

ten1peratura de granulação em °C e a vazão do ar fluidização em 594,6 

m3/h. Foram analisadas: vazão de suspensão, nn,ssiio do ar, po:síçi\o do bico atomização 

e temperatura do ar entrada. autores concluíram que: 

em processo de granulação em fluidizado, os grânulos são quando 

as partículas de pó são molhadas pela solução atomizada e aderem umas às outras 

quando é feito o contato no meio fluidizado aquecido. 

as propriedades flsicas granulações este são 

dependentes formulações de granulação e das várias 

operacionais associadas com o processo. 

quando a taxa em que a solução aquosa da pasta adicionada ao leito fluidizado de 

pós aumenta, a capacidade da solução de molhar e penetrar os sólidos aumenta, 

tendo por resultado: 

a) um aumento no tamanho médio do grânulo; 

b) urna granulação menos friável, e; 

c) urna diminuição no volume dos grânulos. 

a posição do bico de atomização, ou seja, a altura apresentou efeito significativo no 

tamanho e na friabilidade dos grânulos formados. 

SMITH e NIENOW (1983), trabalharam com recobrimento de partículas de vidro 

e alumina por aglomeração em leito fluidizado. O objetivo do estudo foi de esclarecer os 

mecanismos de crescimento de partículas. O leito consta de urna coluna de vidro com 15 

em de diâmetro com placa perfurada no distribuidor. A solução de recobrimento foi a base 

de ácido benzóico e polietileno glicol (Carbowax 4000) dissolvidos em metano!. A ponta 

do bico atomizador coincide com a superficie do leito fixo, de modo que ao fluidizat este 

fica submerso, e o jato de aspersão tem um contato direto com as partículas. A escolha da 

posição do bico é importante para evitar que ocorram os seguintes probletnas: aglomeração, 

quando o bico é colocado o leito; encharcamento, quando o bico é colocado muito 
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próximo ao elutriação, o é colocado bem distante e as gotículas 

secam antes de colidir com as partículas. Foi analisado o crescimento da película por 

análise de peneiras, através de amostras retiradas do leito em intervalos de tempo pré-

deitenmil::mdlos. Utilizou-se a notação velocidade gás em excesso. (U - Umf) = 5 

ou 0,275 foi verificada aglomeração e altas velocidades de U - = 
0,525 rn!s), o mecaulsmo dominante é o crescimento película, sendo este independente 

da velocidade em excesso. 

e fizeram esruacls deterrnJrtar a unÍfi)rmidade 

recobrimento de partículas esféricas de 1 mm de diâmetro. Foi utilizado um leito f!uidizado 

que consiste de uma coluna cilíndrica em acrílico com 6 in de diâmetro e um tubo central 

acoplado comdalmente com o leito. Acima do tubo central, o é expandido para 9 in 

há a partículas. do uma em 

aço inox, na qual foi acoplado o bico de suspensão. A variação da quantid<tde 

de n:mterial aderida às partículas durante cada batelada medida e avaliada com as 

variações nas condições de fluidização. Investigou-se estas variações com base na 

quantidade de n:mterial aderida à partícula e o número de vezes que a partícula cruza a zona 

de aspersão. Para isto foi proposto um modelo fenomenológico, baseado nos efeitos de 

obstrução ou retardamento da partícula nesta zona do leito. Para o modelo desenvolvido, 

foram feitas considerações com relação à interação de partículas e ao n:mterial de 

recobrimento: 

a) a zor:m de aspersão tem a fornJa de um cone oco; 

b) o movimento das partículas na zor:m de aspersão possui velocidade constante; 

c) a porosidade na zor:m de aspersão é constante; 

d) as partículas são distribuídas igualmente, sem intenupção entre o bico de aspersão e 

a parede interna do tubo central. 

O modelo se mostrou preditivo, no entanto não apresentou condições satisfatórias 

com relação às mudanças na geometria do leito e nas condições de f!uidização e uma 

maneira adequada para explicar a não-uniformidade na porosidade da zona de aspersão. 

Ao estudarem a viabilidade do processo de recobrimento de !actose usando um 

recobridor em leito fluido do tipo Glatt (STREA-1) MAA et (1996), realizaram os 
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experimentos em bateladas de e 0,5 kg. O consiste de uma unidacde de controle, 

uma câmara de secagem e um bico de atomização duplo-fluido apresentando duas 

configurações: bico atomizador na base, com tubo central, e no topo do A unidade de 

controle permite o acompanhamento 

ar 

comparar os resultados, foi testado um 

ten1po de operação, 

atc•mizaç:ão e pressão ar !la 

por aspersão {GPC:G­

ar de secagem, 

do 

processo Wurster, uülizEcdo em trabalho anteri•~r (MAA e HSU, 

com base no 

As partículas tin!tam 

frações de tamanho, 53-125 j.!m e tm""am aspersão com água pura, solução aquosa de 

lactose e solução aquosa da proteína rhDNase (recombínant humam deoxyribonuclease). O 

desempenho do recobrimento foi baseado em três critérios: qualidade do produto, 

rendimento do produto e tempo de produção. analisado o efeito dos parâmetros de 

e 

recobrimento. modo geral, o eq•llipamten!to 

o desempenho 

prc•duziu partículas com menor 

aglomeração e maior rendimento comparado ao STREA-1. Os melhores resultados foram 

observados quando se trabalhou com partículas na faixa de 125-250 1-!ID, no equipamento 

GPCG-1, bico de atomização na base e a solução de recobrimento contendo 14 e 28 mg/ml 

da proteína Dnase. 

KAGE et a!. (1996) ao recobrir esferas de vidro com pós de nylon e sílica, em 

dispersões aquosas de PV A (álcool polivinil), teve como objetivo discutir o efeito das 

variáveis operacionais na eficiência do recobrimento. O equipamento experimental é uma 

coluna em leito fluidizado com 21 em de diâmetro acoplada a uma parte cônica onde é 

inserida uma placa distribuidora com 10 em de diâmetro. As condições em que foram 

realizados os experimentos são apresentados na Tabela 2.2 a seguir: 

Tabela 2.2 -Condições operacionais para os testes realizados por KAGE et al. (1996). 

Variáveis Valor Unidade 

Vazão de suspensão 3 a 15xl0"" mjlmin 

Vazão do gás de entrada 0,9 m3/min 

Temperatura do leito 55 a 125 o c 
Temperatura da suspensão 30 o c 
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O recobrimento feito, com a suspensão aspergida 30 em acima do de 

partículas. Foram retiradas pequenas amostras de partículas em intervalos de 5 e 10 minutos 

para analisar a massa aderida e a eficiência do recobrimento. A amostra foi imersa em água 

e após a o foi e pesado. A e a concentração e 

sílica na solução de mantidas constantes. A baixas e 

altas taxas de umidade do gás entrada obtém-se uma melbor eficiência. autores 

a eficiência recobrimento é determillllcla pelo teor umidade 

As dificuldades encontradas durante o processo de recobrimento são originárias 

em diversos pontos, segundo LOPEZ ( 1995). 

- Os defeitos relativos ao núcJe,o geralmente têm relação com dureza, aspereza e 

laminação. 

O preparo material de recobrimento é outro formulações 

contendo pigmentos são susceptíveis a má dispersão dos sólidos, resultando em 

perdas das propriedades mecânicas do filme. 

- O desequilibrio entre o regime de aspersão e a secagem gera defeitos corno 

superficie enrugada e a umidade excessiva na área de aspersão, provoca remoção 

parcial da camada de revestimento formada (peeling). 

- As soluções concentradas são dificeis de serem aplicadas, de modo que a qualidade 

do recobrimento é baixa e a perda de material aumenta, pela secagem das gotículas. 

Estas soluções minimizam o tempo de processo. No entanto, pode resultar em 

aglomerado das partículas. 

- O aumento da temperatura da solução de recobrimento diminui a viscosidade e 

facilita a aspersão sobre as partículas. 

- A diminuição do tamanho das gotas, pelo aumento da pressão, aumenta a área total 

de aspersão, facilita a troca de calor, aumenta a evaporação e seca mais rápido as 

partículas recobertas. 

O aumento na temperatura do ar que movimenta as partículas, favorece a secagem 

do filme, mas deteriora a qualidade do recobrimento. 
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O leque aspersão, que sai do bico atomizador, deve ter o comprimento adequado 

para evitar que haja perda de material na parede do leito. 

GUIGNON et al. (2003) investigaram os parâmetros operaciOnais para um 

rec:obrin:terrto em Trabalhando em um fluidizado W1.rrs:ter, 

estudaram a possibilidade de recobrimento vários tipos de partículas sólidas e soluções 

aa:ao;;as de recobrimento. materiais utilm!dc's foram semolina de trigo, esferas 

alumina, resina de poliestireno, plástico PMMA, com uma tamanho entre 125 e 

1250 e densidade entre 500 e 2500 Kg m·3 o reco brirm;mto 

maltodextrina, gmna acácia e cloreto de sódio em soluções aquosas, a vazão do ar de 

fluidização é detenninada para cada tipo de partícula. Para cada solução de recobrimento a 

taxa fluxo que co:rrdl!Z à aglomeração é considerada como o limite máximo do fluxo 

aglon1eraçíio acontece se uma 

oa:rtíc:ull1s e permanece até completa secagem então a ponte sólida tem a resistência a tensão 

mecânica da colisão com outras partículas. 

A carga inicial para cada tipo de partícula foi de 500 g, vazão do ar de fluidização 

é mantida constante durante o processo. A massa de recobrimento introduzida representa 

no mínimo 15 % do total da massa inicial de partículas. Para os experimentos de 

recobrimento foram definidas três fases: circulação do ar e partículas para equilibrar a 

temperatura em 50 °C (10-15 min), aspersão com a solução de recobrimento com taxa 

constante do fluxo mantendo a temperatura em 50 ± 2 °C (25-33 min), e a secagem e 

esfriamento final (10-15min). A semolina, alumina e partículas de vidro foram recobertas 

com a solução de cloreto de sódio, maltodextrina e goma acácia. A resina e PMMA foram 

recobertas usando a solução de maltodextrina os experimentos foram feitos em triplicata. 

Observou-se que a massa do soluto fixada as partículas aumenta linearmente com o tempo. 

A maior adesão é observada para a goma acácia em partículas de alumina com um 

rendimento de 98 %. Para o recobrimento com cloreto de sódio depois de 15 min de 

pulverização da solução nas esferas de vidro a massa de recobrimento aderida as partículas 

não aumentaram. 

Para dadas partículas recobertas sem aglomeração em um leito tipo Wurster, deve­
se atentar para: 

o tamanho e a densidade das partículas para estimar a vazão do ar de fluidização 

adequada para uma boa circulação das partículas no leito. 
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a otimização da vazão de solução de recobrimento, a urna dada temperatura de 

secagem, deve-se avaliar as propriedades de adesão para cada par partícula­

recobrimento (tensão superficial, viscosidade )e a área especificas das partículas. 

a estrutura recobrimento (cristalino, amorfo), e a rugosidade superficie da 

partícula para conhecer as características adesão recobrimento seco. 

-Tecnologia aglomeração 

A aglomeração é definida como o aumento de tamanho de partículas, devído a 

mudanças na superfície do material particu!ado causado pelas forças de ligação entre 

partículas e um materialligante ou através das forças interpartículas. 

envolve a tecnologia processos 

mecânicos. Os processos mecânicos podem ser classificados por processo de combinação e 

separação, produzindo partículas com e sem aumento de tamanho, respectivamente. O 

Quadro 2.1 mostra um resumo destas operações. 

Quadro 2.1 -Processos mecânicos por combinação e separação (PIETSCH, 1997). 

CO!IABINAÇÃO SEPARAÇÃO I 

Sem mudar o Mistura de pós e Separação mecânica Estas mudanças I 

tamanho da 
fabricação de -filtro ocorrem de acordo 
blendas · -classificador as características do 

partícula -peneira, etc só lido particulado 
(tamanho, volume, 

Com mudança Aumento de Redução de tamanho: distribuição, forma, 

de tamanho de I tamanho por -moinho densidade, massa, 
AGLOMERAÇÃO -triturado r porosidade, teor de 

partícula umidade) 

Transporte, estocagem e manuseio de material I 

Sólido 

A força dos aglomerados deriva da ação entre as forças ligantes que atuam entre os 

pontos de coordenação das partículas, nas interfaces ligante-partícula ou através da pressão 

capilar no preenchimento do volume de poro das partículas. A Figura 2.8 mostra exemplos 

forças de ligação que atuam no processo de aglomeração. 
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Na (a) observa-se um exemplo de forças que atuam no processo de 

sinterização, fundição parcial e cristalização de substãncías solúveis. Em (b), a forças 

acontecem por reação química e ligações com suspensões de alta viscosidade. Outro tipo de 

ligação é e substãncias disso !vidas, 

atuam forças magnéticas e valência. 

Observa-se na letra (e), de acoplamento (interlocking) e por fim em (f), ocorrem 

mnc~' Ca}Jilares através conglomerados, líquido. 

(a) (b) (e) 

Fi2ura 2.8 -Exemplos de tor,ças ligação atuam no processo de aglomeração 

Como mostrado anteriormente, o processo de aglomeração é uma operação na qual 

partículas pequenas se transformam em partículas maiores. Esta operação pode ocorrer em 

decorrência do processo, como no caso de peletização, compactação e tableting ou por 

formação de aglomerados a partir de pós-finos, corno na aglomeração em leito 

fluidodinarnicamente ativo e prill ing. 

Durante a produção e processamento de uma matriz sólida num sistema disperso, o 

fenômeno da aderência torna-se mais importante quanto menor for o tamanho da partícula, 

causando agregação, aglomeração, recobrimento e acúmulo. O tamanho crítico de partícula 

está em tomo de 100 j.!ffi, mas é possível que partículas maiores sejam afetadas, devido à 

presença de uma grande fração de finos na dístribuição ou se o mecanismo de aderência 

tornar-se efetivo. A aderência de materiais finamente divididos é observada durante a 

operação em engenharia de processos mecânicos e podem ser desejável ou indesejáveL A 

Tabela 2.3 apresenta um resumo da ocorrência do fenômeno da aglomeração desejável e 

indesejável no processo de crescimento da partícula e mistura. 
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Tabela 2.3 ~Fenômeno da aglomeração nos processos mecãnlcos. PIETSCH (1997). 

OPERAÇÃO 

UNITÁRIA 

Mistura 

" 
tamanho de 

partícula 

PROCESSO 

I Mistura seca 

, Mistura ""''""' 
! 
1 Agitação 

I , Suspensão 

Dispersão 

Leito Fluidizado 

Aglomeração 

Briquetagem 

Tabletting 

Recobrimento 

Peletização 

Sinterização 

AGLOMERAÇÃO 

Desejável Indesejável Depende 

X 

X 

X 

I 
X 

I ' X I 

I I X I I 
X 

X 

X 

X 

X 

X 

A maioria destes processos, inclusive o recobrimento, necessita do fenômeno da 

aglomeração para que haja crescimento de partículas. Todavía, a operação apresenta um 

lado indesejável neste processo, que é a tendência à aglomeração entre os substratos, 

provocando um decréscimo na eficiência, comprometendo a qualidade dos núcleos 

recobertos e causando, muitas vezes, um completo colapso do leito fluidodinamicamente 

ativo. 

2.5.1 ~Mecanismo de formação e crescimento de grânulos 

De modo geral há quatro mecanismos principais no crescimento de partículas por 

aglomeração. Os mecanísmos são: 

- Nucleação 

- Coalescência 
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- Crescimento 

-Formação de camadas 

acordo com CAPES a formação de aglomerados mecanismo de 

nucleação se toma mais quando estes aglomerados têm diâmetro até 1 I11!IL 

Inicialmente, dois ou mais nú(:lec1s sólidos se foJTilll1l1 e mantém-se jUIJttos através de pontes 

líquidas no O destes depende tantanl:to das gotas de 

de aspersão, líquido e conseqüentemente o tamanho de gotículas produzidas pelo 

infiuertcia no tamanho do grâmuJlo formado. detalhes do mecanismo de nucleação, desde 

a etapa de molhamento (ponte líquida) até a consolidação das partículas (ponte sólida) são 

mostrados na Figura 2.9. 

liqmoo 

O /LY._ 
• • l\llnllumo-" o G Esp·lb-

Figura 2.9- Mecanismo de aglomeração por nucleação (KADAM, 1991 ). 

Coalescência: O critério básico de adesão no mecarusmo por coalescência é que dois 

sólidos colidem entre Si, coalescem e a ligação resultante é mais forte que os efeitos 

combinados de todas as forças atuantes. O processo continua, causando aumento de 

tamanho por aglomeração. 

Figura 2.10- Mecanismo de aglomeração por coalescência (KADAM, 1991). 

Crescimento: Este é o mecanismo convencional de crescimento por aglomeração. O 

fenômeno ocorre da seguinte maneira. Inicialmente, partículas são aderidas formando 
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aglomerados. Na seqüência, outras partículas se juntam ao aglomerado já fonnado, e assim 

o mesmo vai aumentando o tamanho. Durante este mecanismo de crescimento, pode 

ocorrer a produção de partículas menores por abrasão e/ou atrito entre as partículas e os 

aglomerados fonnados ou entre os próprios aglomerados. Todavía, o aumento de é 

o o processo. 2.11, mostra a 

mecamsmo. 

O+ o-------
ro + o ______ __, 

CC? + 00 + o ------+ 

~ ·OO+ o---

Figura 2.11- Mecanismo de aglomeração por crescimento (KADAM, 1991). 

Fonnacão de camadas: O crescimento de partículas por formação de camadas ocorre em 

tomo de um núcleo, no qual partículas menores colidem e aderem fonnando camadas 

concêntricas. O recobrimento de partículas é um exemplo deste tipo de crescimento na 

fonnação do filme. A figura 2.12 apresenta esquematicamente este mecanismo. 

o+ O+O+o+o+o+O+O---~ 
o + O+O+O+O+o------+ 

o + 0+0+0+0+0+0------'> 

o 
o 
o 

Figura 2.12 - Mecanismo de aglomeração por fonnação de camadas (KADAM, 

1991). 
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... ~ ...... , - Aglomeração e forças interpartículas em leitos flnidodinamicamente 

ativos. 

Um estudo resumido de casos de formação de aglomerados indesejáveis no 

processo recobrimento 

coJI!fu;mmdo os prilací!Jais parâmetros 

em leitos móveis é apresentado a seguir, 

comprometem o processo de recobrimento com a 

(1991) o efeito do e da partículas 

trabalhando com recobrimento em filme de partículas inorgânicas porosas e não porosas 

com diferentes tamanhos (560 e 490 JJ.m), com polímero látex (30 % em massa), no 

processo Wurster. O autor observou que as partículas porosas apresentam maior tendência a 

as não porosas. Na dos resultados 

qualidade rec:ot•ru::ner1to ob1tidcJs por rnícroscopia eletróni<:a de varredura, notou que as 

partículas porosas fon:naram filmes irregulares; isso se deve ao fato dos poros e a 

irregularídade da superfície dessas partículas reterem liqnidos formando pontes e resultando 

em aglomerados de partículas. Com testes de liberação, por condutividade elétrica, obteve 

os perfis de liberação para partículas não porosas e porosas. Os perfis de hberação de 

partículas não porosas foram mais lentos que os obtidos para as partículas porosas, 

confirmando a importância da qualidade do recobrimento obtido no processo de liberação e 

justificando que a formação de aglomerados é indesejável no processo de recobrimento em 

filme. A penetração do material de recobrimento nos poros, das partículas porosas, por 

forças capilares contribuiu para ineficiência de secagem, com formação de pontes líqnidas 

e, por conseqüência, o favorecimento de formação de aglomerados. 

LINK e SCHLÜNDER (1997) trabalharam com recobrimento e granulação de 

partículas sólidas em um leito flnidizado, investigando a influência de parâmetros 

operacionais e fluidodinâmicos. Foi desenvolvido um equipamento experimental 

permitindo urna pesquisa mais detalhada dos mecanismos básicos pelos quais os grânulos 

são formados em processo de granulação e recobrimento. Ao recobrir partículas de alurnina 

com urna suspensão aquosa de cloreto de sódio, lactose e cal hidratada em leito flnidizado, 

observaram que existe uma relação linear entre o crescimento da partícula e o número de 

eventos de recobrimento. A taxa de crescimento apresentou-se proporcional à umidade da 

partícula, passando por um máximo, e depois ocorre a queda da taxa e inicia-se a 
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aglomeração das partículas. A adição de um surfactante na solução ajuda reduzir a tensão 

superficial aumentando a molhabilidade melhorando o espalhamento das gotas sobre a 

partícula. A formação de aglomerados não foi observada quando utilizaram a suspensão 

com surfac:tar1te. 

e SARWONO estudaram experimentalmente a formação 

aglomerados em um granulador de m de diâmetro. de vidro 

de vários tamanhos recobertas com parafina O das 

partíc11las (1,5 a 8,0 da taxa de atomização do líquido (17 a 43 g/min) e velocidade 

de rotação (20 a 40 rpm) sobre a fração de aglomerados fonnados investigado. A 

formação de aglomerados foi controlada pelas colisões entre os grânulos molhados na zona 

de aspersão. Esta formação apresentou-se fortemente dependente do tamanho da partícula, 

que partíc1llas menores a %, 

enquanto que as partículas maiores 4 mm não formaram aglomerados. O aumento da 

taxa de atomização do ligante favoreceu a formação de aglomerados, sendo possível 

detenninar o ponto de transição do regime de granulação para aglomeração dependente do 

tamanho inicial da partícula. Este ponto de transição, definido entre a alta fração de 

aglomerados obtidos (regime não inercial) e a não formação de aglomerados (regime de 

recobrimento) é fortemente dependente do aumento da taxa de atomização do líquido, mas 

com dependência fraca da velocidade de rotação. O aumento na velocidade de rotação 

desfavorece a formação de aglomerados, ou seja, diminui a porcentagem formada devido a 

maior circulação dos sólidos e, por conseqüência, melhor taxa de secagem. Entretanto, este 

efeito apresentou-se pequeno em relação à taxa de atomização do ligante. 

BECHER e SCHLÜNDER (1996), ao estudarem o mecanismo de crescimento de 

grânulos em leito fluidizado, fazendo experimentos de granulação com urna suspensão de 

carbonato de cálcio (CaC03), observaram que existe urna quantidade limite para 

alimentação da solução de recobrimento, sendo que acima desta quantidade a aglomeração 

não pode ser controlada. As gotas que saem do bico atomizador são coletadas pelas 

partículas, fonnando várias camadas de líquido, secando em seguida. Com a colisão das 

partículas ainda molhadas ocorrerá a formação de pontes líquidas, ocorrendo de qualquer 

forma o crescimento. O inicio da aglomeração ocorre somente se a força de ligação 

induzida pela ponte líquida entre as partículas for mais elevada do que as forças de 
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separação causadas pelas colisões ou pela força peso, levando à formação de grandes 

aglomerados e a defluidização (colapso) do leito de partículas. 

WATANO et. al. (1997) estudaram o recobrimento em filme de fármacos em leito 

fluidizado que a taxa de ao é o fator lirrútante 

no processo de aglomeração partículas recobertas. O é respo:nsável 

sendo necessário para as partículas sem a formação de 

agl.ornteratdos, manter a do a um em ocorra a secagem sem 

de porttes liq:~id:as entre as partículas. 

PASSOS et. al. ( 1988), ao analisarem o comportamento de partículas secas e 

molhadas em leitos de jorro e jorro-fluidizado bidimensionais, obtiveram aglomeração 

indesejada de partículas mo lbadas para vazões de líq:llid·o. 

(1993) estudaram a estabilidade 

jorro molhado, utilizado no processo de granulação, recobrimento e secagem de pastas, 

utilizando quatro tipos de partículas de diâmetros entre 2 a 5 rnm, com água e glicerol. Ao 

analisarem o efeito do líquido injetado no leito de jorro na altura da fonte constataram que a 

fase líquida pode exercer considerável influência no comportamento fluidodinâmico do 

leito de jorro, causando um completo colapso do jorro, devido à coesão de partículas. O 

fator contribuinte para o aumento da significância de forças coesivas de partículas em 

processo de recobrimento ou granulação é a diminuição desses líquidos no leito devido a 

secagem. A quantidade máxima de líquido injetada está relacionada à razão entre as forças 

inerciais da partícula e as forças viscosas ou de coesão do filme líquido sobre as partículas, 

favorecendo a formação de pontes líquidas entre as partículas que podem vir a solidificar, 

formando aglomerados. 

PASSOS e MUJUMDAR (2000) realizaram um estudo sobre o efeito das forças 

coesivas em leito de jorro e fluidizado de partículas molhadas. Estes leitos são utilizados 

para o processamento de materiais em pastas, incluindo a produção de pós-finos através da 

secagem de suspensões em leitos de partículas inertes, recobrimento de comprimidos ou 

"pellets", granulação, etc. Nestes processos, a operação do leito móvel é mais complexa 

devido ao desenvolvimento de forças coesivas resultantes de pontes líquidas entre as 

partículas. Estas forças podem afetar o fluxo de gás no leito, levando à aglomeração 

descontrolada de partículas e a um contato gás-sólido ruim. As principais variáveis que 
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aft:trun a taxa de secagem de pastas em leitos de partículas inertes são a telnp,eratm-a e a 

taxa do ar de circulação das partículas. Ambas variáveis govemaJn a transferência de calor 

e a taxa de circulação dos sólidos, respectivaJnente, sendo necessário Ulll ajuste adequado 

não ocorrer a aglomeração. 

et (1998) anallsaraJn a à aglomeração no 

recobrimento de partículas (esferas de vidro de diâmetro 365 e densidade 2496 

kglm\ com soluções aquosas de (goma feijão), 

ALG ( al;gmato de sódio) em Ulll leito fluidiz;1do tipo 

( carboximetil t:t:Imu>c J e 

F oraJTI utilizadas esferas de 

vidro para garantir que os efeitos observados nos experimentos fossem atribuídos apenas ao 

recobrimento aplicado. Para avaliar a operação de recobrimento e a aglomeração foi 

proposto o cálculo da eficiência evaporação, que, para Ulll processo de secagem 

é pela 

E 
Y2 - Y, 

= 
Y, -Y, 

(2.9) 

em que : Y1 -umidade absoluta do ar na entrada do leito, kglkg 

Y2 - umidade absoluta do ar na saída do leito, kglkg 

Y, - umidade absoluta do ar na saturação, kglkg 

O valor limite observado ficou em torno de 0,47 e quando excedia muito este 

valor, o resultado era um completo colapso do leito, acompanhado de Ullla cobertura das 

paredes do leito e do bico de atomização por partículas aglomeradas. Os autores 

veri:ficaraJn que a tendência à aglomeração ocorre devido à umidade do filme durante as 

etapas de recobrimento e não devido às propriedades da solução. ForaJn analisadas as 

propriedades reológicas da solução de recobrimento. Para o recobrimento com LBG e 

CMC, os resultados são similares, apresentando Ullla superficie mals uniforme, de modo 

que as imperfeições são desprezíveis. Pru-a as soluções de recobrimento contendo ALG e 

CAR ( carragena), as características relacionadas à higroscopicidade e reologia são 

similares, no entanto, a solução de CAR permite Ullla alta taxa de aspersão antes que o 

colapso do leito ocorra. Este fenômeno taJnbém pode influenciar a magnitude das 

imperfeições na superficie recoberta. 
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Com objetivo de a aglomeração partículas pelo rápido 

durante recobrimento de celulose cristalina (Celphere, 282 JJ.m), YUASA et al. (1997) 

acrescentaram NaCl a diferentes concentrações (0,5 a 8 % em peso) às soluções aquosas de 

(hid.roxiprojpil celulm:e) e 

rec:obrim.ento, utilizou-se um 

n:nagens 

NaCI a rugosidade 

(hidnJxiprclpil meti! "'"'w''""l· Para o processo 

fluidi:z:ac!o com inserção de um atomi:z:ador no 

microscopia eletrônica, observou-se que com adição 

das partículas aumentou. FUKUMORI et 

relataram a aglomeração se deve ao aumento rugosidade na superfície 

das partículas recobertas, devído à cristali:z:ação pela adição de NaCI. Todavía, as partículas 

recobertas sem adição de NaCI também apresentaram rugosidade em sua superfície, assim 

entende-se, neste trabalho, que a inibição de aglomeração deve-se a outros fatores. Para 

ínv:estigar este fato, analisados alguns efeitos: 

1. Efeito da concentração de NaCl na viscosidade e transmitãncia da solução aquosa 

de HPC a 30 °C. observado que para uma concentração de NaC! superior a 6 %, 

a víscosidade e a transmitância da solução de recobrimento diminuíram 

abruptamente; 

2. Razão entre a temperatura e víscosidade de uma solução aquosa de 6 % em peso de 

HPC com e sem adição de NaCI. Observou-se que a viscosidade só começa a 

diminuir bruscamente, para a solução isenta de NaCL a partir de 50 °C, enquanto 

que para a solução com adição de NaCl a viscosidade diminui a temperaturas bem 

inferiores, à medida que aumenta-se a concentração de NaCl; 

3. Efeito da concentração de NaCI no diâmetro médio da partícula recoberta, durante o 

recobrimento a diferentes temperaturas de entrada de ar: 70, 80 e 90 °C. Observou­

se que sem adição de NaCI, as partículas aumentaram de tamanho, de 300 para 900 

JJ.m, enquanto que para a adição de NaCl de 0,5 e 5 o diâmetro médio das partículas 

recobertas diminui significativamente com o aumento da concentração e 

temperatura, atingindo um valor limite observado de 450 J.llll, para a concentração 

de 5 % de NaCL independente da temperatura. 

Dando continuidade ao estudo sobre inibição de aglomeração no recobrimento de 

partículas em leito fluidi:z:ado, YUASA et a!. (1999) avaliaram o efeito do tamanho da 

nuvem de aspersão, na redução da aglomeração, bem como o efeito de NaCl no tamanho 
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nuvem. Foram recobertas partículas (celphere) com HPMC (hidroxipropil metil 

celulse) e aditivo Na C!, em leito fluidizado. Para medir o tamanho da nuvem de aspersão, 

utilizou-se um transmissor e um processador de sinais que atravessava o jato de aspersão. 

nu"!?'"'"' 1v1am capturadas por um processador e enviadas a um Este 

era variado através do posição de atomização 8, e 18 

em em relação ao leito de partículas. observado para uma em tomo de 20 em, 

o de aspersão às paredes cada experimento, 

amostras de 5 g em de 30 Os autores concluíram que o aumento 

de ar de fluidização e da temperatura do ar de entrada a formação de aglomeração das 

partículas por pontes liquidas no recobrimento em leito fluidizado. E que o efeito da 

concentração de NaCl no tamanho da névoa no leito fluidizado foi dificilmente observado, 

mas no revestimento um no grau 

com o aumento concentração de NaCl na solução de re<:ol:,rirnerlto. Cc•nseqilertternejnte a 

supressão da aglomeração está relacionada a uma redução na viscosidade da solução de 

recobrimento através da solubilidade pela adição de NaCl. 

SAKAI e ATAÍDE (2000) analisaram o efeito das variáveis de processo na taxa de 

crescimento de partículas, fração mássica de aglomerados e eficiência média de 

recobrimento. Foram recobertas esferas de vidro de três diâmetros distintos: 0,5475; 0,2735 

e 0,1630 mm, em leito fluidizado. As variáveis de processo analisadas foram: diâmetro 

médio das esferas, carga de partículas no leito e vazão de solução de recobrimento. Com 

base na cinética de crescimento e considerando que o recobrimento em leito fluidizado 

comporta-se como um sistema de mistura perfeita (VERLOOP et al., 1968), o processo foi 

descrito matematicamente como um modelo de primeira ordem, através da equação 

integrada a seguir: 

WC 1-exp(-k.tJ 

onde: WC = taxa de crescimento 

k = constante da taxa de crescimento, (min-1
) 

t, =tempo de recobrimento, (min) 
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A eficiência processo de recobrimento é definida como a razão entre a 

quantidade de sólidos depositada sobre as partículas pela quantidade de massa sólida de 

recobrimento atomizada em função do tempo (Equação 2.11 ). 

(2.1 

Após o ten1po de proces:;o rec:obrirrtento determinou-!:e a taxa aglomeração, como: 

Agi(%)= (2.12) 

Os autores concluíram, neste trabalho, que: 

de 80 %; 

o modelo de rni:;tw:a perti;íta descreve bem a cíoéti(:a crescimento 

partículas (coeficiente de correlação > 0,97); 

os parâmetros analisados: cargas de esferas, descarga de solução de recobrimento e 

diâmetro das esferas, exerceram influência significativa na cinética de crescimento e 

na porcentagem de aglomerados; 

o percentual de aglomerados é bastante sensível à relação carga de partículas/vazão 

de suspensão de recobrimento. 

SALEH et al. (2003) fizeram um estudo experimental e modelagem de 

recobrimento e aglomeração em leito fluidizado. Investigaram o efeito do tamanho de 

partículas como critério para o recobrimento, usaram areia como suporte com tamanho 

médio variando de 90-639 J.lln, como uma solução aquosa de NaCI como líquido de 

recobrimento. Observaram que a taxa de crescimento e a eficiência aumentam com a 

diminuição do tamanho das partículas. O crescimento é governado principalmente pela 

camada de partículas maiores que 200 j.tm, enquanto que, para partículas finas isto ocorre 

por aglomeração. 

O entendimento do recobrimento em leito fluidizado depende do mecanismo que 

governa o crescimento das partículas, da estabilidade operacional e eficiência. No entanto, 

devido à complexidade do fenômeno, a influência das condições operacionais nestes 

critérios ainda não é bem entendida. Para predizer a evolução da distribuição do tamanho 
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das partículas no processo, um modelo matemático estabelecido usando um balanço de 

massa convencional em conjunto com uma equação de balanço populacional. 

Os autores chegaram à conclusão que a taxa de crescimento e a eficiência 

com o aumento das partículas. O é 

priincípalrnen1:e por camadas partículas maiores enquanto que para as 

partículas o predoimnante é aglomeração. as partículas menores 

a operação de recobrimento a um crescimento e o colapso do 

No entanto, o recobrimento de finos pode ser realizado adicionando algumas 

partículas recobertas (dp - 450 f!m). Um modelo matemático baseado no conceito do 

balanço populacional foi estabelecido supondo que o recobrimento e a aglomeração são um 

fenômeno dependente do tamanho das partículas. A comparação entre os valores preditos e 

os mostrou que a taxa aglomerado 

seguindo uma de potência. 

HEMATI et al.(2003) trabalhando com recobrimento e granulação em leito 

fluidizado, estudaram a influência das variáveis relacionadas de processo e propriedades 

fisico-químicas na cinética de crescimento. Investigaram os seguintes fenômenos que 

ocorrem durante o aumento do tamanho dos grãnulos no leito fluidizado: 

a) o efeito das variáveis de processo; 

b) influência da localização do atomizador com relação a distribuição do ar, 

c) o comportamento hidrodinâmico e térmico do leito fluidizado na presença de uma 

pulverização submersa; 

d) influência da velocidade do ar de atomização; 

e) influência da vazão da solução na taxa da vazão de atomização constante do ar; 

i) influência da viscosidade; 

g) influência da tensão superficial e ãngulo de contato; 

h) influencia do tamanho da partícula 

As variáveis de processo mais importantes são: a posição do bico atomizador, a 

velocidade do ar de fluidização, temperatura do ar de entrada, taxa do fluxo de ar do bico 
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atomização, e a temperatura do Estes parâmetros de processo são interdependentes 

e podem produzir um produto desejável se esta interdependência for entendida. 

Quanto a influência da localização do bico atomizador, esta análise foi feita 

dm·an1te o recobrimento partículas de areia no fluidízado com= solução de 

A solução salina é em três diferentes alturas 0,23, e m, da 

dístribuidora os autores observaram 

A altura do atomizador tem urna influência sigrúficativa no crescimento da 

partícula, especificamente quando essa é maior que 0,23 m o que acarreta 

urna redução na taxa de crescimento de 14 % para 8 % no fim do processo. 

A taxa de recobrimento e a eficiência diminuem variando entre 91,4 % e 58 % 

quando a 

explicado pelo 

atornízEtdor é aUJJ1entada de para ser 

amner1tar1do a d!Stâncm entre o atoiiJ.U;;ad<Dr e a su~•erficie 

do leito de partículas favorece tanto a secagem da aspersão quanto a mo !habilidade 

da parede do leito. 

O comportamento hidrodinamico do leito foi analisado na presença da 

pulverização submersa num leito constituído de partículas de areia (1 00 e 250 ~m de 

diâmetro inicial), com a temperatura mantida em 100 °C. Os perfis da pressão estática 

mostraram que a atomização não afeta o comportamento hidrodínamico do leito de 

partículas, a zona influenciada do leito era apenas urna região restrita, situada logo abaixo 

do bico atomizador de modo que o comprimento da penetração do spray era sempre menos 

que 30 mm. Com relação ao perfil de temperatura, os resultados revelaram a existência de 

regiões de baixa temperatura perto do bico atomizador onde a maior parte da evaporação 

ocorre. Esta região é considerada como a zona úmida de evaporação no Jeito. Foi observado 

que na faixa de variação das condições operacionais estudadas, o volume de umidade na 

zona de evaporação varia entre 0,5 a 3 % do volume total da camada fluidizada e o volume 

dessa zona aumenta: lentamente com o aumento da vazão de ar de atomização, com a 

dimínuíção da velocidade em excesso do ar de fluidização (U-Umf) e com aumento da taxa 

da vazão de pulverização. 

A velocidade do ar de fluidízação afeta a instabilidade da operação e o mecanismo 

de crescimento, para urna temperatura e urna taxa de vazão da solução ligante fixa no leito, 

sendo um dos parâmetros mais importantes. Estes parâmetros determinam também a 
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capacidade de secagem. Observaram que uma vazão maJS elevada produzirá uma 

evaporação rápida favorecendo o mecanismo de recobrimento ou a formação de grânulos 

menores e friáveis. Uma taxa de fluxo mais baixa realçará grânulos maiores, compactos, e 

àerJSos. Além o hidrodinamico do e a mi:;tmca 

são da velocidade ar fluidização. escolha 

apropriada deste parâmetro é essencial para evitar aglomeração indesejada e manter uma 

operação longos. também que a está 

caracterizada UJna rápida diminuição na queda de pressão, porque UJna graode 

quaotidade de ar de fluidização atravessa o leito empacotado por uma região preferencial. E 

quaoto mais baixa a velocidade do ar trabalhada mais rápida a defluidização ocorre. 

literatura apresenta diversos trabalhos sobre a influência forças 

intí~rp;mículas na a devido à 

que ocorre quando a terceira fase líquida) é adicionada ao leito de partículas. Os 

trabalhos se referem ao recobrimento de partículas ou secagem de pastas e suspensões em 

leito de jorro e fluidizado. No recobrimento de partículas, o início do processo acontece 

com o leito em boas condições de mistura e esse comportamento vai sendo comprometido à 

medida que a suspensão/solução de recobrimento é adicionada ao leito. Em muitos casos, 

dependendo das condições operacionais, principalmente vazão de suspensão e pressão de 

atomização, o leito é desfluidizado (colapso) ou a alimentação da suspensão de 

recobrimento passa a ser realizada de forma intermitente. No caso da secagem de pastas e 

suspensões, geralmente com operação em batelada, o leito sofre modificações importaotes 

na sua estabilidade no momento inícia! do processo. Alguns autores (MEDEIROS, 2001; 

SPITZNER NETO e FREIRE, 2000) analisaram este efeito através do cálculo aproximado 

do grau de saturação da polpa de frutas tropicaia e ovo homogeinizado, respectivamente, 

em relação ao leito de partículas. O grau de saturação é calculado através da razão entre o 

volume de pasta ou suspensão adicionada ao leito e o volume de vazios no leito. 

Vários autores (ARAI e SUGIYAMA, 1974; ARAI et al, 1980; D'AMORE et ai, 

1979; V ANECEK et a!, 1967) estudaram a influência do teor de umidade, tipo do material 

e diâmetro da partícula na fluidodinãmica de leitos fluidizados. Os materiaia que facilmente 

absorvem água, que são materiais porosos e capilares porosos, não alteram as 

características de fluidização, mesmo quando possuem alto teor de umidade. Por exemplo, 

algUJnaS resinas troca iônica com 50 % de umidade, apresentam o mesmo desempenho 



durante a fiuidização quando comparadas com o material seco. Todavia, para outros 

materiais, como esferas de vidro ou areia, após atingir um certo teor de umidade começam 

a surgir dificuldades em atingir o regime de fluidização, aumentando significativamente a 

vei<Jcídade na con.dlÇ<ío liJÍjrlÍrr:a fluídiza\;ão, jurttano.ente com a não 

estrutura e a fonnação canais. Isso ocorre materiais que 

água, onde se observa um aumento na velocidade de mínima fluídí;mç:ão para bai;x:os teores 

de urnada.de. Esse fenômeno, os 

para esferas de e argila. 
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Figura 2.13 - Influência do teor de umidade do material na velocidade de mínima 

fluidização de esferas de vidro e areia (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

Para a maioria das aplicações de secagem, a maior dificuldade em iniciar o regime 

de fluidização corresponde a um determinado intervalo de umidade que corresponde à 

umidade livre, período de taxa de secagem constante. O teor de umidade já não mais 

interfere na fluidodinâmica do leito para taxa de secagem decrescente. 

A Figura 2.13 mostra o aumento na velocidade de mínima fluidização causada 

pelo aumento do teor de umidade do material. 
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e CLIFT (1984) estudaram o da adição de líquido não-volátil 

clmr~ntP o recobrimento de um determinado material do grupo B segundo a classificação de 

Geldart (1986), utilizando um leito fluidizado. Observou-se um aumento da coesividade 

deste material, a f!uidização. aumento da poros;idBtde do e 

velocJda<:le na condição de minima f!uidização foi para a firixa estudBtda. 

f!uidizadas partículas de vidro de densidade igual a 2950 kg/m3
, em um leito de 15,2 em 

difunettro com distrib1.1id(Jr em 

líquido não volátil em material do grupo B mostra o cotmportam,enJto fluid.odínâmi<:o 

material na faixa de transição do grupo A para 

RHODES et al. (2001) verificaram a influência das forças interpartículas nas 

características de f!uidização de partículas dos grupos C, A, B e D, segundo classificação 

este estud•o, deJ;envolvíclO um ~oJfmo,rP sim1llaçiio b<tseaclo no 

método de elen1ent•os considerações do modelo, tem-se que: 

o movimento do gás de fluidização é descrito pela equação integrada de Navier 

Stokes; 

o movimento de uma partícula é descrito pela equação de Newton do movimento; 

as colisões partícula-partícula e parede-partícula foram simuladas pela Lei de 

Hooke; 

as interações entre partículas e gás de fluidização foram descritas considerando duas 

hlpóteses: 1) quando a porosidade do leito era menor que 0,8 utilizou-se a equação 

de Ergun para leito empacotado; 2) quando a porosidade do leito era maior que 0,8, 

utilizou-se uma equação modificada da resistência do fluido sobre uma única 

partícula. 

Com objetivo de estudar o efeito geral das forças interpartículas (F;n1) foi 

necessário utilizar uma força conhecida e de fácil ajuste - peso flutuante de uma partícula. 

Assim, foi possível variar a força interpartícula com o incremento da constante ( ro ): 

{I).TC.d!.g(pP- pg) 

6 
(2.13) 

Os parâmetros de entrada do programa são: o leito fluidizado possui 8 em de 

largura e 20 em de altura; 4000 partículas de diâmetro igual a 1 mm e densidade igual a 
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2650 kg/m3 foram :fluidizadas de ar: o de tempo, para o qual a 

velocidade do gás permanece constante, foi L\.t = 1 ,5 s. 

O comportamento do leito durante o tempo de simulação identificado em 

ins:tan:tes, de acordo com a mc•vilneJlta,;;ão das partículas: 

I -leito fixo (t =O a 9,5s ou U =O a 0,778 m/s); 

II - pequenas ílu1tuaçõt~s do leito com rearranjo de partículas ( t = 

ou U = 0,778 a 0,858 m/s); 

a s 

TIPO - flutuações na queda de pressão do leito e aumento da velocidade do gás: 

formação, coalescência e erupção de bolhas (t > 15,5 sou U > 0,858 m/s). 

A variaç2lo de Ua!Umf em função 

verifica<ia e atr~tvés resultado, mostrou-se que Ua!Umf aumenta com o aumento de m e 

não apresenta variação para partículas de diferentes densidades. Observou-se, também, 

a transição do comportamento de partículas do grupo B para o ocorre quando m se 

aproxima de 1. 

As principais conclusões do trabalho foram: 

a velocidade de mínima :fiuidização não é sensível a variações de forças 

interpartículas, ou seja, não varla com m. Por outro lado, a velocidade mínima de 

bolha aumenta com o aumento das forças interpartículas, para as partículas dos 

grupos A e B; 

a transição do comportamento das partículas do grupo B para o grupo A, ocorre 

quando a força interpartícula é aproximadamente igual ao peso flutuante de urna 

única partícula. 

PASSOS e MASSARANI (2000) propuseram urna metodologia de análise para 

descrever as forças coesivas entre partículas utilizando leitos fluídizados. Foram fluídizadas 

partículas de vidro, do grupo B de Geldart, numa coluna construída em acrílico com as 

seguintes dimensões: 70 em de altura e diâmetro de 7,6 em, acoplada a um distribuídor de 

ar em forma cônica, empacotado com esferas de aço (5 mm). Para induzir o efeito coesivo 

no leito de partículas de vidro, foram utilizados três líquídos diferentes: água, nujol e 

glicerina. Os ensaios foram realizados com urna carga fixa de partículas de 762 g, com 
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adição de líquido variando de O a 20 

As observações feitas sobre o comportamento destes leitos, na condição de 

fluidização incipiente foram: 

para os com nujol (O a 0,5 após ocorre o de,;lizamento 

do na parede da coluna, evidenciando o ro1npiimento das forças adesão 

seguida, o quebra-se e as paJiíc:ukts caem 

para alimentação de 2 mL de nujol, o leito desliza na parede, sem movimento das 

pal1:ículas e estas mantêm-se coesas e não há fluidização; 

para alimentação de glicerina igual ou maior a 0,4 mL, o leito desliza e cai na base 

ocorrem; 

verifica-se bisterese nas curvas de queda de pressão em função da velocidade, 

aumentando com o aumento da alimentação de liquido; 

para nujol- observou-se regime mais estável com dados mais reprodutíveis; 

- para glicerina - fluidização difícil, formação de camínbos preferenciais para o ar e 

expansão considerável do leito após a ruptura. 

Os autores concluíram que embora os resultados sejam preliminares, os liquides 

lubrificantes (como nujol) fucilitam o deslizamento do leito sobre as paredes da coluna, mas 

não necessariamente, reduzindo o efeito da coesão entre pal1:ículas. 

A necessidade de entender a defluidização de um leito devido à presença de 

líquido na superficie das paJ1:ículas foi investigada por McLAUGHLIN e RHODES (2001) 

utilizando partículas inertes de diâmetro igual 1,09 mm e densidade 2,59 g/cnf. O leito 

utilizado para fluidizar as paJ1:ículas possui 15 em de diâmetro, distribuidor de ar com furos 

de 1 mm em arranjo triangular. Os ensaios foram realizados com a introdução de um 

líquido ne>Vioniano e não-volátil a diferentes viscosidades e tensão superficial. Estudou-se 

o comportamento do leito, segundo a fluidização de pal1:ículas do grupo B de GeldaJ1:, 

principalmente através de observações visuais e da queda de pressão em função da 

velocidade superficial do ar no leito. Antes da adição de líquído, a fluidização do sistema 

apresentou comportamento do grupo B de Geldart e esta condição serviu para efeito de 

comparação para os outros estágios, ao longo dos ensaios. O incremento da adição de 
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líquido resultou na transição do comportamento do grupo B para o grupo de Ge!dart e 

eventualmente para o grupo C. 

O resultado principal relaciona a mudança no comportamento de um leito 

líquido a difc:rerttes vis<;os:!dac!es. A transição um grupo partículas pela adi•ção 

outro (Geldart) avaliada por À (razão entre a força interpartícula e a força arraste do 

fluído). devído à ponte é expressa soma das 

víscosas e tensão superficial, a força arraste é expressa 

flutuante de uma partícula. 

0,6 < ÀAc < l ,07- mudança no comportamento do leito do grupo A para o C. 

0,02 < ÀaA < 0,06- mudança no comportamento do leito do grupo B para o 

O resultado víscosidlade do 

~-.-"-·~ adicionado ao leito em função do volume de líquido adicionado (expresso pela 

razão entre o volume de líquido adicionado e o volume de sólido no leito, em 

porcentagem). 

100 I 

"' A AIC c c c c 
«Í 
~ 

o" 
"'!3 
-~ 10 ,.. A A/C c c 

~ 

o :11 ~ A Atr. Alt AIC AIC c 
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"" "'!3 I "" "' o 
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! 
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Figura 2.14 - Efeito da víscosidade e do volume de líquido adicionado no 

comportamento de um leito, segundo Geldart (McLAUGHLIN e RHODES, 2001). 
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PONT et al. (200 1) investigaram os efeitos das propriedades físico-químicas como 

viscosidade e molhamento do líquido de granulação na super:ficie das partículas sólidas, na 

cinética de granulação em leito fluidizado. Foram realizados ensaios de granulação em 

bateladas 2 com areia ( dp = J e esferas de ( dp = 95 e 

A suspensão granulação é de meti! celulose (CMC) a 1, 2 e 

3 % em peso, para fazer o estudo viscosidade da suspensão entre 16 e 185 

partículas foram de acordo com as seguintes condições 

tenrrpe:ratura do leito a 50 °C; velocidade - Umf) a cm/s; 

vazão do ar de fluidização e do ar de atomização foram mantidas constantes em 2,6 g/min e 

0,64 m3 Ih, respectivamente. O efeito da tensão superficial entre 0,072 e 0,033 N/m é 

investigado pela adição de surfactante à suspensão contendo 1 % de CMC em peso. Os 

o aglomerados é quando a tensão 

superficial aumenta e o ângulo de contato enquanto a viscosidade da suspensão 

apresentou menor efeito os parãmetros de inter:fuce. Os resultados mostram que as 

forças dominantes no processo de granulação são as forças por capilaridade. 

Quando urna suspensão é pulverizada sobre um leito fluidizado contendo 

partículas hidrofóbicas, grande parte da suspensão é elutriada e coletada por um ciclone na 

forma de pó, mostrando que a secagem da suspensão ocorre a baixa temperatura. Este 

resultado indica que a atomízação da suspensão utilizada neste trabalho sobre partículas 

sólidas, possui fraca característica de molhamento e o processo pode ser usado para 

secagem de suspensões termosensíveis. 

Segundo SEVILLE et a!. (2000), a adição de camadas finas de liquido a um leito 

fluidizado faz com que as partículas fiquem mais coesivas, podendo ser observado, na 

Figura 2.15, a força líquida máxima da ponte que pode igualar o peso da partícula, para 

partículas até 100 J.!In. Como conseqüência deste comportamento pode ocorrer o aumento 

da porosidade estabelecida do leito na minima fluidização (SEVILLE et al., 1987; 

SEVILLE e CLIFT, 1984), aumentando assim a velocidade de mininrJ.a fluidização. O efeito 

coesivo estabiliza urna estrutura de urna porosidade mais elevada. Este primeiro estudo 

mostra também que a adição de urna quantidade pequena do líquido é suficiente para causar 

urna separação entre os pontos da minima fluidização e de mininrlo borbulhamento, com 

urna região estável da expansão entre eles. 
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Figura. 2.15 - Comparação das forças interpartícula, com o diâmetro da partícula (as 

linhas tracejadas indicam o contato com o plano da superfície rugosa) (SEVILLE et 

al. (1997). 

WILLETT (1999), examinou o efeito do recobrimento de esferas de vidro com 

óleo não volátil na fluidização para os casos de volume de líquido constante no leito e para 

um aumento linear do volume de líquido, o último simula as condições de um processo de 

aglomeração, por exemplo. Em ambos os casos, o movimento da partícula foi monitorado 

seguindo uma única partícula do traçador radioativo usando a técnica da Emissão do 

Posítron de Partícula (PEPT; PARKER et al. (1993)). Esta técnica permite que uma 

partícula, representativa da massa total de partículas (neste caso idêntica) seja monitorada 

nas velocidades de até alguns metros por segundo, localizando a posição da ordem de 50 

vezes por segundo. Sucessivas posições podem ser usadas para obter a velocidades das 

partículas, usando uma variedade de algoritmos simples que permitem a localização de 
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erros da leitura. Neste caso, WILLETT, usou um tempo de 2 minutos de processo para 

obter uma média do movimento das partículas. 
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CAPÍTUL03 

MATERIAIS E MÉTODOS 

Materiru a ser recoberto 

O material utilizado como excipiente no processo de recobrimento é composto de 

partículas sem principio ativo de celulose microcristalina MICROCEL, com a faixa de 

diâmetro de grânulos, entre 300 a 420 J.lm. Essas partículas foram recobertas, por 

de la!xJrat<óno Este 

e qmmdo seco apresentou uma boa fluidização. 

celulose microcristalina é apresentada comercialmente de várias fonnas de acordo com sua 

distribuição granulométrica. Neste trabalho, foi utilizado o tipo MC-500, adquirida da 

Blanver Farmoquímica LTDA, na fonna de pó fino, branco, inodoro, fibroso, insolúvel em 

água e que apresenta as seguintes especificações, mostradas na Tabela 3.1. 

Tabela 3.1- Características da MICROCEL (SILVA, 2003). 

Tipo 

MC-500 

Pap 

g/cm3 

0,97 

Ps 
g/cm3 

1,55 

dp 

J.lm 

360 

Realizou-se testes preliminares, íncluindo ensmos fluídodinâmícos e de 

recobrimento, com o objetivo de verificar o comportamento do material, bem como 

estabelecer faixas experimentais. Nestes ensaíos foram utilizadas partículas de MICROCEL 

do tipo MC - 500, caracterizadas e separadas em relação à distribuição granulométrica e 

diâmetro médio de partícula para a faixa de tamanho especificada (300 a 420 j.tm). Para os 

testes preliminares de recobrimento, foi feita uma análise da distribuição granulométrica 

por peneiras antes e após o recobrimento. 
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- Suspensão de :recobrimento 

As partículas são recobertas por atomização da suspensão polimérica, em leito 

f!uidizado. suspensão polimérica utilizada, à base de Eudragit® contém % de sólidos 

apn~senta a íorrnul2tção 

Tabela 3.2- Composição da suspensão de recobrimento, DONIDA (2000). 

Regentes (%)em massa 

PEG6000 0,75 

Talco 2,75 

de magnésio 1 

Dióxido de titânio 

Corante 0,60 

T ri e til citrato 0,50 

Água 76,30 

Esta suspensão foi usada no trabalho de SILVA (2003) com base nos resultados 

encontrados por DONIDA (2000), que trabalhando com a mesma formulação no 

recobrimento polimérico de uréia, obteve a formação de um filme uniforme e liso. Cada 

componente tem urna função específica na suspensão de recobrimento, como se segue: o 

polietileno glicol - PEG 6000 e o trietil citrato são plastificantes e têm a finalidade de dar 

flexibilidade à película, para que suporte melhor as tensões mecânicas; o talco e o estearato 

de magnésio têm a função de agentes de separação e alisamento, reduzindo a aglutinação da 

película ao secarem e produzindo urna superfície lisa. O estearato de magnésio é 

responsável pela diminuição da tensão superficial da suspensão, facilita o espalhamento da 

mesma sobre a superficie da partícula e sobre a camada do filme seco sobre a partícula; o 

dióxido de titânio é um opacificante, fornecendo ao revestimento urna coloração uniforme, 

impedindo que a superficie do núcleo seja visualizada, principalmente quando se trabalha 

com partículas de coloração escura; o corante é usado para proporcionar cor e boa 
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aparência às partículas recobertas, e, principalmente nos testes de microscopia, para 

melhorar a visualização e identificar os defeitos na película formada. O EUDRAGIT® tem 

aproximadamente 20 anos no mercado. São copolímeros de ácidos metacrílico, 

arrúmJetilrrtet!!crilat.os e ésteres neutros de ácidos acrílicos e metacrílicos. As propriedades 

de perme:1bilida<ie e dependem 

hidlroJllic:os presentes. ser utilizados com solventes orgânicos ou em dispersões 

aquosas. Os polímeros EUDRAGIT oode1n ser aplicados em todas as formas de dosagem 

sólida: comptrillaidos, cáJJSlltlas e microgrânulos. Este polímero pode ser também na 

fabricação de pellets, grânulos e comprimidos para liberação constante. Os polímeros são 

processados na forma de solução em solvente orgânico (álcool ou acetona) como misturas 

de soluções orgânicas em água pura ou água e látex. 

3.2 - Equipamento experimental 

O equipamento experímental utilizado no processo de recobrímento foi projetado e 

construído por SILVA (2002) e é mostrado na Figura 3.1. O leito consta de uma collil1a 

cilíndrica, construída em acn1ico, com 14 em de diâmetro interno e 60 em de altura, 

contendo uma câmara plenum (9) de 20 em de altura, na parte inferior do leito, antes da 

placa distribuidora (1 0). O ar de fluidização é fornecido por um compressor (1) e aquecido 

por um conjunto de quatro resistências (7); a temperatura do ar é controlada por um sistema 

controlados liga-e-desliga acoplado a um termopar (16); a vazão do ar é controlada por uma 

válvula gaveta (3) e medida por uma placa de orificio (5) acoplada a um manômetro 

diferencial em U (17). Essa linha ainda possui uma tomada de pressão estática (4) acoplada 

a um manômetro em U e um leito de sílica para controlar a umidade do ar de entrada no 

leito (6); um agitador magnético mantem a suspensão de recobrímento sob agitação (14); a 

suspensão de recobrímento é transportada por uma bomba peristáltica (15) até o bico 

atomizador (ll ); uma linha de ar comprímido (18) fornece ar ao bico atomizador, sendo a 

vazão controlada por uma válvula que possui um manõmetro de Bourdon (19) para medida 

também da pressão; amostras de partículas são retiradas do leito durante o processo de 

recobrímento por um coletor tipo seringa (12). Partículas arrastadas são separadas no 

ciclone (13). 
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LEGENDA 
!.Soprador 
2.Resfriador 
3.Válvula 
4.Tornada de pressão 
5.Placa de orifício 
6.Leito de Sílica 
?.Aquecedor elétrico 
8. Entrada do leito 
9. Câmara Plenum 

lO.Placa distribuidora 
li.Região de atomização 
l2.Ponto de coleta 
13.Ciclone 
J4.Reservatório de suspensão 
l5.Bomba perstáltica 
16. T ermopares 
l7.Manôrnetros diferenciais 
l8.Linha de ar comprimido 
l'l.Manômetro de Bourdon 

Figura 3.1 ~Esquema do equipamento experimental, SILVA (2000). 

A placa de distribuição de gás, construída em aço ínox, foi acoplada ao leito acima 

da câmara plenum. A placa perfurada apresenta orificios de I mm de diâmetro, em arranjo 

triangular, fornecendo uma área perfurada que representa 5 % da área total da placa. Os 

detalhes são mostrados na Figura 3.2. A equação utilizada para o cálculo do número de 

furos, foi baseada em GELDART e BAEYENS (1985). À placa distribuidora foi colada 

uma tela em aço ínox com abertura de 0,106 mm para suportar as partículas de 

MICROCEL. 

Figura 3.2 ~Diagrama esquemático da placa distribuidora de ar. 
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O leito flnidizado, cujos detalhes projeto são mostrados na Figura 3.3, possui 

uma abertura no topo do leito para encaixar o bico atomizador e duas flanges com 8 furos 

cada. 

a-furos lat<~rais com 20 mm 

entrada ar 

h-furos com 10 mm de 

diâmetro para tomadas de 

pre:s&lo e temperatura; 

c-aíbert:ura lateral de 20 mm 

largura para de 

mostra; 

d-saída para o ciclone - 50 

mm de diâmetro; 

Figura 3 .3 - Detalhes do leito fluidizado. 

O leito foi construído com acrílico de 4 mm de espessura. As medidas de 

temperatura são realizadas na região da câmara plenum e em dois pontos distintos no leito 

de partículas: acima da placa distribuidora e na zona de aspersão. A entrada de ar no leito 

poderá ser realizada de duas maneiras: na base e nas laterais da câmara plenum. 

Inicialmente foi testada a entrada de ar no leito através da câmara plenum com entradas 

laterais. No entanto, a melbor distribuição de ar, que promoveu uma intensa movimentação 

do leito de sólidos, foi obtida utilizando a entrada de ar apenas pela base do leito. 

Na lateral superior do leito foi acoplado um ciclone, de modelo Lapple, de 1 O em 

de diâmetro para coletar partículas de MICROCEL elutriadas, bem como gotículas de 

suspensão que secam antes de aderir às partículas de MI CROCEL. Na lateral do leito, 1 O 

em acima da placa distribuidora, há uma abertura de 20 mm para coleta de amostras durante 
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os ensa~os. coleta é efetuada por um coletor seringa que peiillil!lece acoplado ao leito 

para evitar perdas de material ao ser introduzido no mesmo durante os ensaios. 

3.2.1 -Sistema 

O ar de atomização é fornecido um compressor de c v, deslocaJnento de I , I 

e pressão máxima 

uma polegada e a pressão 

com leitura em psi e em bar. 

atomização tem diâmetro de 

atomização é medida através de um manômetro 

A suspensão de recobrimento é mantida em um recipiente de 2.000 ml com 

agitação J:lla,anética. O bombeaJnento da suspensão até o bico atomizador é feito por uma 

L/S 7523-20. A susr1ensiio é 

conduzida até o bico por de um tubo de silicone de diâmetro interno igual a mm, 

para fornecer a vazão necessária operação. Esta suspensão ao entrar em contato com a 

corrente de ar comprimido é atomizada, produzindo um jato de aspersão de gotículas 

finarnente divididas. Estas gotículas apresentiDn tamanhos va!iados, dependendo da pressão 

e vazão de ar utilizadas, como observado por SILVA e ROCHA (2002). A Tabela 3.3 

mostra a va!iação no tamanho das gotículas para faixa de vazão e pressão em que esta 

bomba opera. 

Tabela 3.3- V mação no tamanho das gotículas de aspersão em função da vazão e 

pressão de atomização (Catálogo Spraying Systerns n2 35). 

P at = 68,95 kPa Pat = 296,47 kPa 

w dgt w dgt 
(ml/min) (mm) (ml/min) (mm) 

20 0,02 30 0,15 

80 0,10 30.000 0,20 

A Figura 3.4 apresenta o modelo do bico atomizador utilizado. O bico é de duplo 

fluido, alimentado com urna linha de ar comprimido e outra de suspensão, com mistura 
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interna e jato redondo (modelo SUl!, adquirido Spraying Systems, com capacidade de 5 

a 61 mL/min e 68,95 a 399,89 Kpa para vazão e pressão, calibrada para água). 

Figura 3.4- Corte longitudinal de um bico atomizador a ar. 

3.2.2 - Es~•eci:licação da de ar fluidização 

O ar necessário para íluidtlar as partículas de celulose é fornecido por um 

compressor radial, modelo CRE03, com 2 cv de potência. Antes da entrada do leito, foi 

montado um sistema de aquecimento de ar, por resistências. Para medir a vazão é utilizada 

na linha de ar de fluidização, uma placa de orificio em aço inox. A metodologia empregada 

para aferição da placa encontra-se descrita no item 3.3.2. 

3.2.3 - Equipamentos periféricos e instrumentos 

-Agitador de peneiras, marca Produtest, com marcador de tempo; 

-Agitador magnético marca Fisatom, Modelo 753, potência 50 W; 

-Agitador mecânico marca Fisatom, Modelo 713, potência 80 W; 

-Aquecedor elétrico composto por 4 resistências, com potência total de 2800 W; 

-Balança analítica marca Ada, precisão 0,0001 g; 

-Balança técnica marca Ohaus, precisão de O, 1 g; 

-Bomba peristáltica da Masterflex, Modelo LIS 7523-20, capacidade de 2 a 130 

ml/mín; 

-Compressor radial, modelo CRE03, com 2 cv de potência; 
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-Controlador de temperatura, marca IOPE, precisão O, 1 °C; 

-Equipamento para medida de umidade - Karl Fisher da Metrohm, modelo 758 KFD 

-E~;tuJfa de secagem e esterilização, marca F ANEM, modelo 315 SE; 

-Manômetro diferencial em vidro, tipo tubo em U, para medidas de queda de pressão 

no leito e vazão do ar de fluidização- precisão 0,5 mm; 

-Microscópio eletrônico de varredura- MEV; 

-Microscópio óptico acoplado a um sistema de aquisição de imagem- ScanPro 

-Moinho coloidal fabricado pela OSMEC, motor EBERLE de% cv e 3470 rpm; 

3.3 - Metodologia 

3.3.1 -Caracterização das partículas 

A caracterização das partículas de MI CROCEL foi feita utilizando-se os seguintes 

métodos: 

Distribuição granulométrica; A distribuição granulométrica é determinada pela técnica 

usual de análise de peneiras. A análise consiste em colocar uma determinada quantidade de 

partículas em um conjunto de peneiras padronizadas da série Tyler, com aberturas na faixa 

de 180 a 420 1-1m. Com os dados referentes aos diâmetros de malha das peneiras ( dpi) e as 

frações mássicas das partículas que ficam retidas em cada peneira, Xi. obtem-se o diâmetro 

médio de Sauter, definido como: 

(3.1) 
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Esfericidade: O da esfericidade é baseado em fotos obtidas através de um 

microscópio óptico acoplado a um sistema de aquisição de imagem. Uma foto está 

apresentada na Figura 3.5, para partículas de MICROCEL do tipo MC- 500. O método de 

estimativa da esfericidade utllmtc!o pelo sistema de aqt!isi•<ão imagem é baseado na 

projeção de paliíc:ula, como mostra a Figura 3.6, atrav~:s da razão entre o círculo 

inscrito e o menor cír•culo circtmscrií:ivo à mesma. 

é igual a esfericidade da 

partícula, conforme Equação 3.2. 

(3.2) 

Este prcJce:dinlento foi um nún1ero partículas, esc:olllid<!S 

aleatoriamente durante as projeções. 

Figura 3.5- Fotografia da amostra de MICROCEL, MC- 500. 

Figura 3.6 - Círculo inscrito e circUT!Scrítivo numa imagem projetada de uma 

partícula. 

3.3.2 -Aferição da placa de orifício 

O controle da vazão de ar na linha para a fiuidização das partículas é realizado por 

uma válvula gaveta. urna de orifício nesta onde a tomada de pressão 

57 



Capitulo 3 -Matérias e Métodos Experimentais 

diferencial é feita nos cantos da placa, sendo a leitura realizada em um manômetro 

diferencial, tipo tubo em U, contendo fluido manométrico de densidade igual a 0,75 g/cm3
• 

A aferição da placa de oriflcio permite a obtenção da vazão do ar de fluidização pela 

hq11açtio 3.3 de com OWER e PA.NKHURST (1977): 

Q=0.7lss[-27-3-.1-5_+_T r (3.3) 

Q é a vazão ar em kg/min 

AP é a queda de pressão na placa de oriflcio, em em de água; 

P est é a pressão estática medida na linha de ar, antes da placa, em em de água; 

A da Equação 3.3 é possível calcui:ar a veioci·dacie média do ar no 

relação 3.4, onde pg representa a densidade do ar e AoL é a área da seção transversal do 

leito de partículas. 

(3.4) 

3.3.3 - Estudo da fluidodinâmica a seco 

O estudo da fluidodinâmica a seco foi realizado para diferentes cargas de 

MICROCEL, variando na faixa de 400 a 1000 g, com base no trabalho de SILVA (2003), 

visando determinar a qualidade fluidodinâmica e medindo a vazão do gás e a queda de 

pressão no leito. A partir dos dados obtidos da queda de pressão e da velocidade superficial 

do gás construiu-se gráficos típicos da velocidade em função da perda de pressão na coluna, 

determinando-se assim a velocidade de mínima fluidização (U mr) e a queda de pressão 

necessária para a operação. 

A faixa de massa utilizada neste trabalho apresentou alturas variando de 7,0 a 15,5 

em, em função do leito utilizado para a realização dos experimentos. Para cargas menores 

que 400 g, a altura era insuficiente para uma boa fluidização, provocando o arraste das 

partículas. Para cargas acima de I 000 g, foi observada a fonnação de zonas mortas junto à 

placa distribuidora, prejudicando a fluidização. 
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3.3.4 - Estudo l'luidodinãmico com atomização 

Para o estudo fluidodínâmico com atomização e os experimentos de recobrimento, 

a carga escolhida é de 800 g, de acordo com resultados obtidos no desenvolvimento do item 

3.3.3, apresentar um fluidodínâmico, observado nos ern;aic)s 

uma movimentação das partículas dentro do leito. A pressão de atomização (P.,) 

fixada em 1 15 e pS!g. escolba da faixa de pressão teve como base trabalhos 

an1terí:on~s enc•:m1:ra<1os na literatura, sobre recobrimento, dentre eles, o de 

(2003). E cada observou-se o comportamento leito e a velocidade 

do gás e a queda de pressão para vazões decrescentes. De posse dos dados, construiu-se 

uma curva da velocidade superficial do gás em função da queda de pressão, detennínando­

se a velocidade de mínima fluidização (Umf), para cada ensaio, verificando-se a qualidade 

e deterrninandlo-:;e também as condições em 

3.3.5 - Estudo da fiuidodinãmica com recobrimento 

Para esse estudo, que é o principal objetivo deste projeto, foram realizados ensaios 

de recobrimento de MJCROCEL utilizando a faixa de tamanho de partícula de 300 a 420 

f.IITI, com a carga escolhida no item 3.3.4, controlando e fixando-se a vazão de suspensão 

(W,), a temperatura do ar de entrada no leito (Tar) e a pressão de atomização (Pa1). Fez-se 

um acompanhamento do processo, por amostragem das partículas em tempos pré­

determinados, medindo-se a temperatura no leito e a queda de pressão e observando-se 

continuamente a dinâmica das partículas no leito. Para cada amostra, determina-se a 

umidade das partículas pelo método e equipamento de Karl Fischer. No leito são colocados 

tennopares para acompanhar a temperatura; dois tennohigrometros, um na câmara plenum 

para medir a umidade do ar de entrada no leito e na saída do ciclone para medir a umidade 

do ar na saída do leito. O comportamento e a qualidade da fluidodinâmica das partículas 

são acompanhados continuamente, bem como a saturação do leito, verificada por 

instabilidade fluidodínâmica ou colapso da fluidização. No final de cada processo foram 

verificados o índice de aglomeração, da seguinte maneira: ao ser retirado do leito, o 

material é colocado em uma peneira padronizada da série Tyler com abertura de 600 f.!m. O 

peneiramento foi feito manualmente, para evitar a quebra dos aglomerados, e a massa retida 
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na peneira de considerada como aglomerado e a quantidade obtida em cada 

ensaio, índice de aglomeração. Este índice de aglomeração é determínado pela Equação 

(3.6). A eficiência do processo de recobrimento é calculada pela definição utilizada por 

vários pesquisadores, em trabalhos de e 

A YUB, 1993, DONIDA, e SILVA, 2003), através 

do balanço massa 

A eficiência prc>ce:sso é calculada pela equação: 

M -M 
17 = f o 100 

w,.c, 
(3.5) 

o 

Agl = ·100 
M, 

(3.6) 

O crescimento relativo de massa é dado pela seguinte equação: 

M -M 
x= f 

0 .1oo 
Mo 

(3.7) 

3.3.6 -Vazão máxima de suspensão e grau de saturação do leito. 

De acordo com OLIVEIRA (1996) a capacidade máxima de suspensão suportada 

pelo leito é aquela na qual ocorre uma ou mais condições a seguir: 

i) o leito torna-se fluidodinamicamente instável e/ou; 

ii) a umidade do ar de saída do leito atinge um valor próximo da saturação e/ou; 

iii) a relação massa de água evaporada pela massa de água alimentada é menor que 

1,0 

Em seu trabalho, realizado em secador de leito de jorro carregava-se o leito com 

uma determinada massa de partículas inertes. A injeção do ar de jorro era feita pela base. 
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Atingido o regime, iniciava-se a alimentação da suspensão a secar, a urna vazão pré-fixada. 

Aguardava-se de 20 a 30 minutos para que o processo atingisse novamente o regime. A 

seguir efetuava-se medidas de temperatura de entrada, da temperatura e umidade de saida 

condições citadas acima. 

O conceito de grau de saturação leito foi adotado como ururãn1etr·o e seu 

detern:lÍm1do para cada vazão de suspensão utiliza:da As Equações 3.9 a 3.12 definem. 

este co:ncé~ito de grau saturação, o qual alimentação 

pasta ou suspensão era intermitente. No presente projeto, a vazão de suspensão é 

alimentada continuamente, por isso a necessidade de determinar este parâmetro do processo 

em cada instante, e não ao finai, tendo em vista que os ensaios não tiveram o mesmo tempo 

prc>ce5:so, por causa do co lapE:o de comparação entre os em:aic:s, 

nti"lízcm-•;e o grau saturação ínstantãneo (S'), ou seja, o grau de saturação (S) dividido 

pelo tempo de processo total VIEIRA e ROCHA (2004). 

S'= s 
t 

na qual: S: grau de saturação (-) 

t: tempo de processo (min) 

na qual: V,: volume de suspensão alimentada ( cm3
) 

V poros: volume de poros no leito fixo ( cm3
) 

na qual: W,: vazão de suspensão alimentada ( cm3/min) 

na qual: VT: volume total do leito fixo de partículas (cm3
) 

:;: porosidade do leito fixo (-) 
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(3.12) 

na qual: 

massa de sólidos (g) 

Psol: densidade aparente dos sólidc>s (g/cm3) 

3.4 -Planejamento Experimental 

Para a realização dos ensaios experimentais foi proposto um planejamento futorial 

, para os fat<)re:s: pressão de atomização (P a1), nos níveis 15 e psig; vazão de 

suspensão 6,4; I e 18,0 g/min e temperatura (Tg), mantida em 50, 60 e 70 °C. No 

entanto, SILVA (2003) considerou a temperatura de 70 °C, como a condição ótima para 

recobrir celulose microcrístalina, utilizando a mesma suspensão. Com base nesse resultado, 

e devido a alguns fatores observados durante a realização dos ensaios experimentais: tempo 

de secagem para que o leito permanecesse com estabilidade f!uidodinâmica e a limitação 

técnica de alguns produtos empregados na suspensão de recobrimento, os testes foram 

realizados com a temperatura fixa de 70 °C. Em seguida, os ensaios foram conduzidos com 

a temperatura constante e os resultados acabaram por gerar um planejamento fatorial do 

tipo 32
, já que as outras variáveis independentes foram mantidas para os três níveis. 

O diâmetro das partículas não foi analisado neste trabalho como variável 

independente, porque a influência desta variável já tinha sido avaliada anteriormente no 

trabalho de SILVA (2003), onde o diâmetro médio das partículas ( dp) apresentou efeito 

positivo para a eficiência do processo e para o crescimento de partículas. Com base nesses 

resultados, foi escolhida a fração granulométrica ótima deste trabalho. 

Depois de realizados os testes preliminares, com as partículas na faixa especificada 

de diâmetro e carga, o processo foi realizado com alimentação da suspensão de 

recobrimento de forma contínua. Para analisar a influência das variáveis operacionais no 

recobrimento de partículas utilizou-se da técnica de planejamento fatorial, segundo 

BARROS NETO et al. (2002). De acordo com um planejamento estatístico do tipo 32 
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lVI,a.m realizados 9 ensaios de recobrimento, tendo como fatores: pressão de atomização 

(P .,), e vazão de suspensão (W,). Estes parâmetros foram analisados em três níveis. A 

eficiência (!]), índice de aglomeração (Agi), e a saturação instantãnea (S'), foram as 

acompar>llamento do comportamento do é durante cada eruXÜ<J, com 

base na unlid~ide das partículas o processo recobrimento (Xmicrocel)- A Tabela 3.4 

apresen1ta os fatores e seus mve!S, estabelecidos para os experimentos. 

Tabela 3.4 ~Variáveis Independentes e seus para o planejamento experimental. 

Variáveis Níveis 

Independentes 1------------------------
-1 o +1 

Pat (kPa) 68,95 (1 O psig) 103,42 (15 psig) 137,89 (20 psig) 

W, (Kg/s) 6,40 (g/min) 11,00 (g/min) 18,00 (g/min) 

3.5 ~ Procedimento experimental 

3.5.1 ~Recobrimento de partículas 

A preparação do leito para o início do processo de recobrimento é realizada da 

seguinte fonna. As partículas devídamente pesadas são colocadas no equípamento, onde 

são fluidizadas até atingir as condições térmicas pré-determinadas de operação e para que 

os finos (dp<lOO ~J.m) desagreguem das partículas maiores (300-420 11m) e sejam coletados 

pelo ciclone. 

A suspensão é colocada em um recipiente com a capacidade de 2000 ml. A partir 

do início da atomização, são feitas as observações de acompanhamento do comportamento 

fluidodinâmico do leito, com retiradas de amostras de partículas em tempos pré­

determinados, para determinação da umidade dessas partículas através do método Karl 

Fischer. O momento do colapso ou defluidização do leito é identificado quando o leito de 
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partículas cessa a movimentação, sendo primeiramente observado o aparecimento 

mortas próximo à placa distribuidora. 

zonas 

Quando o leito defluidizava, ou seja, colapsava, a atomização da suspensão era 

int<err<l!IlJJÍd:a. t:ma:-se a temperatura, "----- pressão, e unud:ide rel;J.tiv·a do ar 

entrada e saída. seguida, determinava-se a de 

método Fischer, em trirJ!ic,ata. 

umíclade das part:iculas o 

término processo de recobrimento, a bomba peristáltica é desligada e a 

retirada do material do leito é feita com o de um aspirador. O ma:te1ial rec:ob,eri:o 

retirado do leito é pesado e os dados obtidos da pesagem são utilizados nos cálculos da 

eficiência e posteriormente do índice de aglomeração. 
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CAPÍTUL04 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

celulose mi(;ro<:risl:alirla, lVITCROCEl~, u1:ilizada corno excipiemte 

no processo de recobrimento caracterizadas 

colocar urna determinada quantidade de em um conjunto penerras 

padronizadas da série Tyler, com aberturas na faixa de 180 a 420 faixa 

granulornétrica utilizada nos ensaios de recobrimento foi de 300-420 flill, apresentando um 

diâmetro médio 

A 

distribuição granulornétrica, 

apresenta urna ampla faixa de 

50 % em massa fica retida na peneira de 250 

segundo o fabricante. A Tabela 4.1 apresenta as propriedades fisico-químicas da celulose 

microcristalina MC-500. 

Tabela 4.1 - Caracteristicas da celulose microcristalina, JVITCROCEL, fornecida pelo 
fabricante (BLANVER F ARMOQUÍJVITCA L TDA. ). 

Propriedades Físico-quimicas 
I Sólido Estado fisico 

Forma 
Cor 
Odor 
PH 
Temperatura de ignição 
Inflamabilidade 
Limites de explosividade 
Densidade 
Solubilidade 

pó fino 
Branco 
Inodoro 

5,5 a7,0 (5 g I 40 rnl de água) 
340 °C 

não inflamável 
não explosivo 

0,25 a 0,40 g I rnl 
insolúvel em água, parcialmente 

solúvel em álcalis 

Uma caracterização mais detalbada da celulose microcristalina pode ser vista no 

trabalbo de SILVA (2003 ). 
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4.2 - Estudo da finidodiníimica a seco 

- Fhddodiníimica 

curvas da velocidade superficial do gás em tm1ção da queda pressão, ob1tid<IS 

experimentalmente nos ensaios preliminares, apresentaram um comportamento 

queda de pressão e da velocidade superficial do gás no decorrer do ensaio realizado com 

carga igual a 800 g, evidenciando a velocidade de mínima fluidização. Os testes foram 

realizados conforme mencionado na metodologia. Realizaram-se vários ensaios 

com 

., 
(L 

,g 400 
U) 

"' ~ 
Q. 

"' "O 200 
"' "O 

"' ::i 

o 

a g . 

., U crescente 
o U decrescente 

8 10 12 14 16 18 

U, cm/s 

Figura 4.1- Curva característica de fluidização com carga de 800 g, de celulose 
microcristalinas- MICROCEL. 

Na realização dos ensaios notou-se um movimento lento das partículas deslizando 

pela parede do leito em movimento contrnuo ascendente e descendente, antes de surgir o 

aparecimento de pequenas bolhas que explodem na superficie do leito de partículas. Essa 

particularidade é característica de partículas do grupo A e observado também para as 

partículas de celulose microcristalina classificadas como sendo do grupo B devido essas 

partículas encontrarem-se numa região muito próxima das partículas do grupo A como 

exemplificado no diagrama de Ge!dart e identificado por uma seta na Figura 4.2. 
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10 
2 3 

4.2 - Identificação das de celulose 

trabalho no de Geldart 

2 3 4 se 7&& 
10000 

neste 

velocidade de mínima fluidização foi determinada através do método clássico 

proposto por RICHARDSON (1971). Para os ensaios realizados traçou-se a evolução da 

queda de pressão (AP) em função da velocidade superficial do gás (U) de fonna crescente e 

decrescente. A velocidade de mínima fluidização foi obtida para a curva decrescente e 

corresponde a interseção da linha para o leito fixo com a linha horizontal, sendo a parte 

linear da curva com a linha horizontal referente a perda de carga constante onde o leito 

encontra-se totalmente fluidizado. 

A região de mínima fluidização é bem definida para diferentes cargas utilizadas, 

como apresentado na Figura 4.3 e os valores de Umr apresentaram-se independentes da 

carga no leito. A região da queda de pressão constante durante a fluidização não apresentou 

flutuações significativas, tendo um comportamento bem definido, como constatado e 

descrito por (SILVA, 2003). 

A Tabela 4.2 apresenta os valores obtidos nos ensaios experimentais, através dos 

gráficos da Figura 4.3, para a velocidade de mínima fluidização para as diferentes cargas de 

sólidos estudadas. Para efeito de cálculo foram escolhidas as cargas de 400, 600 e 800 g. 

Constatou-se a não influência da carga na velocidade de mínima fluidização, esperado da 
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obtendo-se um valor médio da velocidade de mínima fluidização de 5,5 ± 0,44 cm/s, 

para as diferentes cargas analisadas. 

o 4 8 12 16 20 24 28 32 36 

U, cm/s 

curvas características fiuidização para diferentes 
cargas de celulose microcristalina- MICROCEL - no 

Na Figura 4.3 observa-se a influência da carga de partículas na queda de pressão 

do leito durante o regime de Jluidização. Pela técnica de fluidização (KUNII e 

LEVENSPIEL, 1991), o leito encontra-se em regime de fluidização particulada quando a 

queda de pressão for equivalente ao peso do leito de partículas dividido pela área do leito 

(FIAoL). Se a queda de pressão observada for menor que FIAoL. indica que o leito esta 

parcialmente Jluidizado. A Tabela 4.2 também apresenta uma comparação entre os valores 

da queda de pressão e do peso do leito. 

Tabela 4.2- Queda de pressão e velocidade de mínima fluidização em função da carga de 
partículas. 

Carga de I Umf(cm/s) 
partículas (g) 

400 

600 

800 

Valor 

5,21 

5,28 

6,00 

L'.P (Pa) 

240 

368 

500 

254,91 

382,36 

509,81 

0,94 

0,96 

0,98 

Durante os experimentos observou-se visualmente o comportamento do leito 

fluidizado, o que resultou na escolha da carga de 800 g de partículas que apresentou a 

68 



qualidade fluidodinâmica, determinada uma movimentação das 

partículas dentro do leito e escolhida para os experimentos iniciais de recobrimento. Para os 

ensaios de recobrimento determinou-se o ponto de operação, com a velocidade do ar a 

de duas vezes a de fluidização. e 

em do tipo a está 

plenamente de;;envoilvicla a partir da velocidade de milmn:o borbu!hamento. Verificou-se 

eXJJerirm;nt:alrrlente que as partículas utilJzadas neste tralball!o apresen:taram velocidade 

praticamente à velocidade de mínima fluidização do leito. 

Sendo assJIU, optou-se por operar na condição fixa de 2Urnf, a qual proporcionou uma 

fluidização vigorosa com bca circulação dos sólidos no leito, sem a presença de zonas 

mortas ou caminhos preferenciais. 

lite:ratura apresenta a entre a e o é 

um paràmetro importante para as condições de fluidização, classificando os corno 

rasos ou profundos. De acordo com GELDART (1986), o leito é raso se é menor que 

l e profundo se HdDL for maior que L Quando se trabalha na região de leito raso, podem 

ocorrer desvios entre a velocidade de mínima fluidização obtida experimentalmente e as 

calculadas pelas equações da literatura, obtendo-se inclusive valores diferentes para cargas 

de diferentes partículas. Esse comportamento é devido à maior ocorrência de canais 

preferenciais no leito pela dificuldade de distribuição satisfatória do gás de fluidização. No 

caso deste trabalho, para a carga de 800 g, HtfD1 é igual a 0,86 (raso) o leito apresentou 

fluidização bcrbulhante com bca movimentação de partículas e velocidade de mínima 

fluidização média de 5,5 ± 0,44 cm/s, não apresentando diferenças significativas entre as 

cargas. 

4.2.2 - Estudo fluidodinâmico com atomização 

Os experimentos mostraram que a influência do ar de atomização, na queda de 

pressão do leito, durante a fluidização, é praticamente nula, para as faixas de pressão 

avaliadas: 10, 15 e 20 psig. No entanto, o ar de atomização auxiliou na movimentação das 

partículas fazendo com que houvesse uma maior mistura entre elas. A cada aumento da 

pressão do ar de atomização foi observada uma melhora na movimentação do leito para a 
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faixa analisada. Na Figura 4.4 verifica-se uma curva característica 

dados relativos aos ensaios com e sem ar de atomização. 

fluidízação com 

O ar de atomização causou um aumento na queda de pressão apenas na parte linear 

da curva, para o à ve.locidatde decrescente, como observado na Figura 4.4. O que 

não causa prclblt~!mlS com relação ao recobrimento, uma vez os ensaios são realizados 

com velocidade do ar acima velocidade de mlllÍir~a fluidízação = 2Umf). 

"' 0.. 

ô 400 
"" "' "' 1': 
o. 

2 4 

Sem atomízação I 
soo g-1o psig I 
8oo g-15 psig I 

. I 
8oo 9-2o ps1g I 

6 8 10 12 14 16 18 

U, cm/s 

Figura 4.4- Influência do ar de atomização durante a fluidízação. 

4.3 - Estudo da fluidodinâmica com recobrimento 

Determinadas as condições de operação estáveis do processo, foram realizados 

alguns ensaios de recobrimento da celulose microcristalina MC - 500 utilizando suspenaão 

polimérica à base de Eudragit® contendo 12 % de sólidos em suspensão. A faixa 

granulométrica de partículas utilizada foi de 300 a 420 1-l!II, com uma carga de 800 g, 

escolhida de acordo o procedimento do item 3.3.4. Após ajustada a condição de operação a 

ser usada, inicia-se o processo de recobrimento com a introdução da carga de partículas 

previamente pesadas. Estabilizada essa condição, dá-se inicio à alimentação da suspenaão 

de recobrimento. A temperatura do ar de alimentação é fixada em 70 °C. Essa foi a 

temperatura máxima utilizada por SILVA (2003) quando trabalhou com recobrimento de 

MC-500 utilizando suspensões a base de Eudragit®, devido as limitações técnicas do 

polimero empregado. A suspensão de recobrimento foi alimentada sob pressão de 
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atclrniza\;ão de 15 e 20 psig e vazões de 6, 11 e 16 ml/min verificadas no "display" da 

bomba, que correspondemem média a vazões reais de 6,4; 11,0 e 18,0 g/min. 
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Figura 4.5- Evolução da umidade das partículas no processo de recobrimento em 

diferentes vazões de suspensão e mesma pressão. 

No decorrer dos ensaios verificou-se que a umidade relativa do ar de saída do 

leito, medido por um terrnohigrometro, atingia 100 % em poucos minutos e ainda assim o 

leito mostrava-se com boa movimentação, o que indica que a saturação do ar de secagem 

não é um parâmetro que define o colapso do leito. 

A defluidização do leito é observada no momento em que o leito muda de regime, 

ou seja, passa de leito fluidizado para um regime com um jato central e o aparecimento de 

zonas mortas formando uma região anular estagnada. Observa-se um caminho preferencial 



na parte central do leito, como uma espécie de canal, por onde o ar passa com maior 

fucilidade fazendo com que as partículas, nesta região, continuem em movimento até o 

empacotamento por completo. Devido a esse canal preferencial as partículas nessa região 

secam l1lli1S raJJÍd<lill•ente, haver uma alta taxa de transferência 

que a umidade dessas partículas decresça consideravelmente. Essa é justamente a região de 

coleta de amostra das partículas. 

No processo de amostragem das partículas nos tempos determinados, o 

erulaíí), o coletor é inserido no e boa parte do sólido coletado é retirado região 

central. No momento em que o leito tende ao colapso ocorre um decréscimo na taxa de 

umidade dos sólidos retirados dessa região devido ao canal preferencial com relação as da 

região Isto explica a diminuição da umidade dos sólidos observada na defluidização 

do leito. 4.6 a fotografia do em e um 

esquema dos regimes fluidodinãmicos observados no momento em o tende ao 

colapso, comprovado pela deterruinação da umidade nesse instante. Na fotografia do leito 

em operação, observa-se na foto (a) da Figura 4.6, a formação das bolhas e na foto (b), a 

formação do jato central identificado pelas setas, onde se tem uma melbor visão do 

fenômeno no esquema mais detalhado logo abaixo. 
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(a) inicio de fonnação de Jato (b) Jato completo 

Figura 4.6 (a) e (b)- Fotografia e esquema do mecanismo de fonnação do canal 
central, mudança de regime fluidizado para o jato no momento em que 
o leito tende ao co lapso. 

Inicialmente pensou-se que o colapso do leito estava relacionado com a saturação 

do ar de fluidização dentro do leito, o que não foi constatado nos experimentos realizados 

uma vez a umidade relativa do ar de saída alcançava 100 % em tomo de a 15 min de 

73 



Capitulo 4 -~Resultados e Discussões 

processo para todos os experimentos e mesmo assim o leito ainda permanecia por mais lO a 

80 min em regime de fluidização, sem nenhum sinal indicativo de colapso, dependendo da 

vazão de suspensão e da pressão de atomização. 

dos J:aton~s que contribuem para o leito a co lapsar é o aparecimento 

à placa distribuidora. O aumento da massa 

devido ao crescimento ocorrido durante o processo de recobrimento 

contribui para um empacotamento dificultando a fluidízação. Esse cn:scimento ocorre ao 

passo em a película filme recobridora formando camadas sobrepostas na 

superfície das partículas. A Figura 4. 7 representa um esquema que representa esse 

fenômeno. A suspensão é atomizada sobre o leito de partículas e as gotas formadas na 

atomização entram em contato com a superfície a ser recoberta. Quando a suspensão de 

re(;ot>rinllerrto entra em contato com a SU]per·ficie das partic:ul<lS ocorre um mcJlhamenl:o 

superfície. Acontece, a seguir, a coalescência das gotas e a secagem, pelo ar quente a que as 

partículas são expostas. 

"""'~.., Ewpor.lfiio 

o o· 
o 

o o o .,"" " Gotú:ulas do Rerohrimenm 
o o o o ° Contam e 

Espallwnenm 

Coalescênda 

Figura 4.7- Esquema do processo de recobrimento (ROCHA, 2001). 

Outro fator que prejudica a estabilidade da fluidização devido ao aumento do grau de 

saturação, é o aumento das forças interpartículas (SPITZNER e FREIRE, 2001). A 

suspensão de recobrimento ao ser injetada no leito por um bico atomizador de duplo fluido, 

aumenta as forças interpartículas. Essas forças são formadas pela força de coesão e pela 

força viscosa, devido ao fato da secagem não ser imediata por se tratar de suspensão 

polimérica aquosa, formando pontes líquidas e sólidas que prejudicam a circulação das 
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partículas, desestabilizando a fluidização. de grau de saturação foi aplicada em 

trabalhos onde o líquido alimentado era glicero! e a saturação do leito não sofria variações, 

como durante o processo de recobrimento (SCHNEIDER e BRlDGWATER, 1993; 

PASSOS e MASSARANI, 2000). 

Os resultados ensruos recobrimento com alimentação da suspensão de 

recobrimento de forma COJJtÍima encontram-se na Tabela 4.3. eficiência processo 

calculada pela (3.5). Para os 

e 

de crescimento (X) e 

respectivamente apresentada na 

metodologia e utilizada por vários autores e a saturação instantânea (S') foi obtida pela 

Equação (3.8) utilizada por ADEODATO (2003) e VIEIRA e ROCHA (2004). 

Os resultados obtidos dos cálculos da efi(;iêrtcia para os exrlerimentcrs n~allza<ios 

que a metodologia empregada é adequada para essa 

determinação no processo de recobrimento com atomização contínua. Para efeito dos 

cálculos e de comparação, foram levadas em conta todas as massas retiradas durante o 

experimento, inclusive os finos arrastados. Os valores obtidos de crescimento das partículas 

foram característicos de recobrimento tipo filme, valores inferiores a 6 % em massa, os 

índices de aglomeração apresentaram valores que variam desde 0,38 a 6,28 %, onde os 

melhores resultados obtidos foram para altas vazões. Por outro lado, o tempo de processo 

foi pequeno para determinadas condições de processo, corno apresentado na Tabela 4.3. Os 

resultados encontrados para a saturação instantânea foram coerentes, estando na mesma 

ordem de grandeza se comparados com os valores encontrados por ADEODATO (2003), 

trabalhando com recobrimento em leito de jorro. 

Tabela 4.3 - Resultados experimentais dos ensaios de recobrimento. 

Ensaio I tp Pat W, TJ X Agi S'.lO 
(rnin) (psig) (g/rnin) (%) (%) (%) (rnin-J) 

1 60 10 6,4 58,1 2,66 2,42 5,370 
2 96 15 6,4 63,8 5,48 6,28 6,310 
3 24,4 10 11,0 52,8 1,98 2,23 10,690 
4 26,3 15 11,0 89,4 4,07 0,43 11,951 
5 22,4 15 18,0 70,8 4,03 0,41 16,687 
6 23,3 20 18,0 76,8 5,09 1,08 16,783 
7 22,1 10 18,0 91,2 5,06 0,94 16,828 
8 88 20 6,4 51,0 4,76 1,36 6,438 
9 30 20 11,0 99,7 4,35 0,38 10,023 
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Para efetuar a análise estatística dos resultados obtidos para o crescimento relativo 

de partículas, não foram utilizados os dados constantes da Tabela 4.3, já que houve uma 

variação no tempo final de processo, e o crescimento é função desse tempo. Dessa fonna, 

necessino estabelec,er um tempo que foi fixado em todas as 

corridas pudessem ser incluídas. A Tabela 4.4 apr·esenta os result:3.dc•s obtidos; é im]oortante 

salientar, efeito dos célculos, considerou-se que a eficiência do processo manteve-

se constante dw:an:te todo o rec:oblrimento e, portanto o crescime:ato 

nesses resultados fez-se a análise estatística para a resposta crescimento relativo. 

Tabela 4.4- Resultado para o crescimento relativo de partículas para um tempo fixo de 20 

mw. 

Ensaios I 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

I 

' 
15 
lO I 

15 
15 
20 
10 
20 
20 

W• 
s 

(g/nrm) 
6,4 
64 
' 11,0 

11,0 
18,0 
18,0 
18,0 
6,4 
11,0 

tempo 
(nrm) 

20 
20 
20 
20 
20 
20 
20 
20 
20 

I 
I 
I 

X 
(%) 
0,89 
1 14 , 
1,62 
3,09 
3,59 
4,37 
4,58 
1,08 
2,90 

Observou-se durante os ensaios de recobrimento que os aglomerados formavam-se 

com maior freqüência na zona de aspersão, com a agregação de partículas e suspensão no 

bico atomizador, aumentando à medida que as partículas chegavam a essa região. Essa 

massa de agregados ao tomar-se pesada caia dentro do leito, não quebrava com a 

movimentação das partículas, contribumdo para a formação de aglomerados. 

Comportamento semelhante foi observado por SILVA (2003). Verificou-se também no 

processo de recobrimento que a formação desses aglomerados era favorecido pelas menores 

pressões de atomização. Quanto menor essa pressão, maior é o tamanho das gotículas 

formadas pelo jato de aspersão, favorecendo a formação de aglomerados, os quais também 

awnentam com a vazão de suspensão (W,). Resultados semelhantes foram encontrados por 

vários autores (BECHER e SCHLÜNDER 1996; WATAMO et al., 1997; PASSOS et al., 

1988; SAKAI e ATAÍDE, 2000), os quais observaram que a vazão de líquido adicionada no 

leito é um fator limitante para a aglomeração. A Figura 4.8 é uma fotografia de wn 
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aglomerado fonnado durante o processo de recobrimento, onde esse aglomerado obtido 

chega a medir aproximadamente 11 vezes o diâmetro médio das partículas recobertas, que é 

de 382 f.!m. 

um aglomerado o processo 

rec:ob>rinlertto, nas condições do ensaio 04 (Ws = 11 g/min e Pat = 15 

psig), dimensões 4,6 x 5, I mm. 

4.3.1- Acompanhamento da umidade das partículas de celulose microcristalina 

As observações feitas durante os ensaios de recobrimento indicaram que a pressão 

de atomização associada a vazão de suspensão influencia significativamente o processo de 

recobrimento com atomização da suspensão de fonna contínua. A defluidização do leito é 

observada quando inicia-se a fonnação de caminhos preferenciais e aparecimento de zonas 

mortas junto a placa distribuidora, dificultando a percolação do ar de fluidização entre os 

espaços intersticiais das partículas causando um aumento na razão de umidade ao longo do 

tempo de processo devido a dificuldade encontrada pelo ar de fluidização pré-aquecido em 

trocar calor com o meio. Esse aumento na razão de umidade pode ser verificado na Figura 

4.9 (a - i) para as condições operacionais estabelecidas, onde a temperatura e a velocidade 

do ar de fluidização se mantiveram constantes. Nessas figuras são apresentadas também as 

razões de pressão, velocidade do ar de fluidização e a temperatura do processo em valores 

constantes, sendo que, essas duas últimas foram bem controladas durante todo o processo, 

como verificados nos gráficos da Figura 4.9. 
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Figura -Evolução da umidade em relação ao tempo de processo. 

Em cada figura, apresentada, tem-se o comportamento da umidade durante o 

processo de recobrimento de forma contínua. defluidização do leito foi observada 

dm·an1te os eru;aKJs de recobrimento e pressões de 

atomízação. A determinação da umidade é feita durante os ensaios em tempos 

predeterminados. Na Figura 4.9 (b) pode-se observar uma queda na razão de umidade no 

íntervalo de tempo entre 20 e 40 mín, essa diminuição foi causada pelo entupimento do 

bico atomizador. Observou-se também que para baixa vazão de suspensão, consegue-se um 

tempo maior de processo, entre 60 e 95 min, entretanto para vazões intermediária e alta, o 

tempo de processo caí para uma faixa de íntervalo entre 20 a 30 min. 

A Figura 4.1 O apresenta a evolução da umidade e da queda de pressão em função 

do tempo para cada vazão de suspensão e pressão de atomização trabalhada. Pode-se notar 

que a queda de pressão e a umidade das partículas apresentam o mesmo comportamento 

durante o experimento de recobrimento podendo ser visualizado claramente na Figura 4.10 

(a, b, e c). Verifica-se também que quando a umidade das partículas atinge seu ponto 

critico, ou seja, o valor máximo suportado pelo leito, ocorre uma diminuição na queda de 

pressão causada pela ínstabilidade do leito fluidizado. 

A relação da ínstabilidade fluidodínâmica no leito com a diminuição da queda de 

pressão foi verificada também para leitos de jorro nos trabalhos de MEDEIROS (2001) 

durante a secagem de polpas de frutas em leito de jorro, de ADEODATO (2003) e VIEIRA 

e ROCHA (2004 ), no processo de recobrimento em leito de jorro, onde a queda de pressão 

diminui com o decréscimo da circulação das partículas na região do ânulo, diminuíndo a 

porosidade nessa região e conseqüentemente aumentando a porosidade na região de jorro. 
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No trabalho de HÉMATI (2003), resultados similares da relação da queda de pressão com a 

umidade das partículas foram obtidos durante o estudo de recobrimento e granulação em 

leito fluidizado. 

Visua!izou-se drurante os eJq)enime:ntc•s no momento em que as partículas 

atro.g<;m a urrud<rde I!llÍ.XÍma, ocorreu a formação de um canal central antes do tender 

ao colapso, por onde a maior parte ar de fluidização escoa e a formação zonas mortas 

na região anular, causando a instabilidade do leito fluidízado. Neste canal as 

partículas que ali fluit:!izam, estão submetidas a urna maior taxa transferência calor 

que as da zona de estagnação. As amostras foram coletadas do leito em tew..pos pré­

determinados exatamente dessa região central. Isto explica a diminuição na taxa de 

umidade das partículas medida durante os ensaíos depois de atingir o ponto máximo. O 

ponto com a seta corresponde o máximo 

atingido dentro do leito e o correspcmc!entte para a queda de pressão. As demais curvas de 

evolução realizada para outras vazões de suspensão e pressão de atomização encontram-se 

no ANEXO A e apresentam comportamentos semelhantes aos aqui exemplificados. 

6.61 6,2 

5.8 

~ 5,4 

8 ! s.o 
} 4.6 

4.2 e • 

~O r--------------------------, 
e e 

t • 

.. 
e 

38''---~~--~~~~~~--~_j . o 20 40 60 80 100 

4.8 

~ 4,2 

h6 
,!: 

3.0 

tempo, min tempo, min 

a) Ws = 6,4g/min, Pat = 15 psig 
570r--------~----------------. 

I 
.. . e 

t ~= t 
"' ~ 530 

.. 
;z 5401 
; 520 

6 510-

~0~~4--~8--~1~2--~16~-2~0~~2~4--~28~ 

tempo, min tempo, min 

b) Ws = 11,0 g/min, Pat = 15 psig 

80 



3.8~-----------~ 

3.6i 
3,41 

:fi 3,21 
--:;;. 3,0t 
g 2,8f 
·~ 2 el x,' 

2,4
1 

t * 
,.585 
"-
~ 575 

!l585 
~ 

" "O 555 
"' g545 
o 

• • 
t 

2,2 

2·0oL__4--8--1-2--1-6--2-0--2-4_J 
535L_ ___________ _j 

o 4 8 12 16 ~ ~ 

tempo, min tempo, mln 

= 18,0 g/min, Pat = 15 psig 

Figura 4.10- Evolução da umidade e da queda de pressão em função do tempo 
para cada vazão de suspensão e pressão de atomização trabalhada. 

À medida a umidade vai aumentando no leito de partículas, a movímentação 

atingir um umidmie suportada, o o 

extingue. ocorre porque o teor de água das prurtíc:uhiS aumenta tornru1do o mrus 

pesado, oferecendo uma maior resistência ao ar de fluídização. Dessa forma, à medida que 

as partículas vão sendo recobertas durante o processo de recobrimento, há um aumento na 

massa seca de sólidos no leito, devido a urna camada mais espessa de recobrimento que vai 

se formando sobre as partículas de MICROCEL Com isso, o leito tende a suportar um teor 

menor de água no decorrer do processo. Assim, para cada valor da vazão de suspensão a ser 

atomizada no leito, o tempo de processo com estabilidade fluidodinâmica diminuí ou 

aumenta, dependendo trunbém da pressão de atomização utilizada. 

4.4 - Resultados do planejamento fatorial completo 32 

A análise dos resultados obtidos para eficiência (1']), crescimento (x), índice de 

aglomerados (Agi) e saturação iriStantânea (S') foi realizada através de métodos estatísticos, 

com a utilização do programa STATISTICA®, de acordo com o planejrunento fatorial 

completo 32
, cuja matriz estatística esta resumida na Tabela 4.5. Na tabela são apresentadas 

as variáveis codificadas e as variáveis resposta para os ensaios de recobrimento de forma 

continua. Foi realizada a análise de efeitos para cada resposta e a possibilidade de obter um 

modelo estatisticamente significativo e preditivo para estas respostas. Cada resposta foi 

analisada separadrunente. 
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Tabela 4.5 - Resultados do planejamento fatorial 32 
- Matriz das variáveis independentes e 

variáveis resposta para os ensaios de recobrimento. 

03 o 52,8 1,62 2,23 

+ 91,2 4,58 0,016828 

02 o 63,8 I, 0,0063 

04 o o 89,4 3,09 0,43 0,011951 

05 o + 70,8 3,59 0,41 0,016687 

08 + 51,0 1,08 1,36 0,006438 

+ o 99,7 2,90 0,38 

Analisando-se a influência da pressão de atomização no processo de recobrimento 

verificou-se que para os experimentos com a pressão de atomização de 1 O psig, 

apresentados na Tabela 4.6, e vazões de 6,4 e 11,0 g/~ os valores de eficiência de 

recobrimento foram próximos à média de 55,5 %. Já na condição de máxima vazão, 18,0 

g/~ a eficiência do processo foi bem superior aos valores obtidos para as vazões 

menores. Este aumento na eficiência pode estar relacionado com a interação das variáveis 

pressão de atomização e vazão de suspensão. Em vazões maiores o tamanho das gotas 

formadas são maiores. Quando as gotas são maiores, uma maior quantidade de suspensão 

chega de uma vez na superficie da partícula, além disso, evita a secagem prematura das 

gotas, não ocorrendo perdas por elutriação, favorecendo o crescimento (X) da partícula. Em 

relação ao crescimento relativo de partículas os resultados foram satisfatórios, tanto para o 

tempo total de processo, bem como para o tempo de 20 min de recobrimento, apresentando 

valores que variam de l a 5 % e de 0,89 a 4,58 %, respectivamente. 

De acordo com o crescimento normahnente observado nos processos de 

recobrimento por filme, o limite é 6 %. Ocorreu uma diminuição do tempo de processo com 

o aumento da vazão de suspensão verificada nas Tabelas 4.6, 4.7 e 4.8. Essa diminuição é 

justificável, à medida que o leito vai sendo alimentado com a suspensão, o comportamento 

fluidodinâmico é prejudicado com a perda de movimentação das partículas. Nas Tabelas 
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4.6, 4. 7 e 4.8 são apresentados os valores de crescimento para o tempo total de processo e 

para um tempo fixo de 20 min de recobrimento. 

Tabela - Comparação de resultados para pre:ssãco de atcm!Íza\:ão de 1 O psig. 

tempo 
(min) (psig) 

60 lO 

"' VYs 

(g/min) : 
6,4 

11 
(%) 
58,1 

X 
(%) 
2,66 

Arraste 
(g) 

3,76 

X(%) com 
20min 
0,89 

A Tabela 4.7 mostra que para a pressão de 15 psig, a eficiência (11) foi similar para 

as vazões de 6,4 e 18,0 g/min, em tomo de 67% em média, enquanto que para a vazão de 

11 g/min a eficiência aumentou para 90 %, sendo 

em tomo 3,6 g contra 

o maior arraste se deu para a vazão 

e 2,8 g. O crescÍJme:ato 

foi maior o maJOr terr1po de processo 96 min, com a menor vazão, 6,4 g/min. Para as 

vazões de 11,0 e 18,0 g/min, o crescimento (X) das partículas foi equivalente e o tempo de 

processo estável foi bastante próximo. Para o tempo fixo de 20 min de recobrimento, o 

cresciJmento relativo da partícula praticamente triplicou quando a vazão de suspensão 

passou de 6,4 para 11,0 g/min. 

Tabela 4.7 Comparação de resultados para pressão de atomização de 15 psig. 

tempo total Pat W, 11 X Arraste X(%) com 
(min) (psig) (g/min) (%) (%) (g) 20min 

96 15 6,4 63,8 5,48 3,63 1,14 
26,3 15 11,0 89,4 4,07 I 0,94 3,09 
23,3 15 18,0 70,8 4,03 I 2,76 3,59 

Para uma pressão de atomização de 20 psig, conforme demonstrado na Tabela 4.8, 

o cresciJmento (X) da partícula sofreu uma influência significativa da vazão, apesar dos 

diferentes tempos de processo. O mesmo foi observado para o tempo fixo de 20 min. A 

vazão em seu menor nível 6,4 g/min, associada a pressão em seu mais alto nível 20 psig, 

resultou em diâmetros de gotas menores de aspersão favorecendo a secagem dessas gotas 

antes de atingir a partícula. Com pouco líquido e mais ar de atomização ocorre uma 

turbulência na superfície do leito, provocando um aumento significativo do arraste de 

partículas. A condição de vazão de 6,4 g/min e pressão de 20 psig resultou em uma redução 
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da eficiência, um maior arraste e um tempo processo em relação às outras vazões, 

de 11,0 e 18,0 g/min, onde a eficiência (1]) foi de 99,7% e 76,8 %, respectivamente. 

22,4 4,37 

Com a análise dos resultados obtidos foi possível verificar que: 

a) para vazão de 6,4 g/min o leito suportou 60 min de processo, o dobro do tempo 

obtido para as vazões de I e 18,0 g/min com a mesma nr<"siio de atomi<:ação; o 

orescirne:nto da é proporcional à efic:iência. 

para vazão de 1 g/min, com um tempo de processo estável praticamente igual 

para as diferentes pressões trabalhadas, a eficiência variou de 52,8 % a 99,77 %, 

sendo também o crescimento das partículas proporcional à eficiência e tendo nesse 

caso os menores arrastes. 

c) para vazão de 18,0 g/min, o tempo de processo é bem menor comparado com as 

outras vazões de 6,4 e 11,0 g/min, independe da pressão de atomização; o 

crescimento relativo das partículas é proporcional ao tempo de processo e 

independente da pressão de atomização e da eficiência. A eficiência foi maior para 

condição de baixa pressão de atomização. 

d) Os valores encontrados para o crescimento das partículas, fixando o tempo de 

processo em 20 min, mostraram-se satisfatórios, de acordo com a literatura que é até 

6 % para recobrirnentos do tipo filme, variando de 0,89 a 4,58 %, apresentando um 

maior crescimento para a vazão de 18,0 g/min. 

e) O arraste listado nas Tabelas 4.6, 4.7 e 4.8, é justificado pela aproximação do 

colapso do leito, com a formação de caminhos preferenciais. O ar de fluidização 

atravessa o leito por esses canais preferenciais formados com maior velocidade, 

levantando as partículas até o topo do leito. Quando as bolhas explodem na 

superficie do leito, bruscamente em forma de pulso, partículas são lançadas até a 
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altura máxima do leito e ao coincidirem com a saída do ciclone, são arrastadas 

facilmente. 

Resumindo, a operação fluidizado em estabilidade 

fluidodinâmica é othnízl1do para a vazão suspensão e pressão atomização no 

cerltratl, verificando-se a predominância do efeito da vazão de suspensão, que, para as 

dinaentsõt:s e condições deste trabalho, de I g 

4.4.1 -Análise estatística parn as respostas do planejamento. 

Eficiência do processo. n 

Os efeitos das variáveis independentes na resposta eficiência 

apresentados na com de de 90 

processo estão 

são 

considerados estatisticamente significativos quando seus valores forem superiores ao 

desvio do efeito, ou quando os limites de confiança apresentarem os sinais contrários. 

Como apresentado na Tabela 4.9, a estimativa dos efeitos para a eficiência do 

processo apresentou efeitos negativos na variável resposta para a vazão de suspensão (W,) 

e pressão de atomização (P .,), na forma quadrática, e para a interação (P at· W,), na forma 

linear. Os efeitos positivos na eficiência são dados pela pressão de atomização (P .,), e a 

vazão de suspensão (W,), na forma linear, entretanto estes efeitos não se apresentaram 

estatisticamente significativos no processo, para um intervalo de 90 % de confiança. 

Tabela 4.9- Estimativa dos efeitos para a eficiência do processo. 

Variáveis Coeficientes p Desvio Limite de Limite de 
Independentes de regressão padrão confiança - 90 % confiança + 90 % 

Média 82,6778 0,0140 15,9717 45,0905 120,2650 
P.,(L) 4,2333 0,6616 8,7481 -16,3540 24,8207 
P., (Q) -3,0667 0,8526 15,1521 -38,7250 32,5917 
Ws(L) 10,9833 0,2982 8,7481 -9,6040 31,5707 
W,(Q) -12,0167 0,4857 15,1521 -47,6750 23,6417 

P., (L)*W, (L) -1,8250 0,8756 !0,7142 -27,0393 23,3893 
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O diagrama de Pareto Figura 4.11 demonstra o resultado obtido. 

:::0,1 

1,255516 

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 

'!.%(efeito estimado) 

1 - Diagrama de Pareto dos eíei1tos para a e!íc:íên1CÍa do processo. 

Crescimento de partículas. x 

Observa-se, na Tabela 4.10 e Figura 4.12 pelo digrama de Pareto, que somente a 

variável independente vazão de suspensão apresentou efeito significativo sobre a variável 

resposta crescimento das partículas, para um intervalo de confiança de 90 %. O termo 

estatisticamente significativo está grifudo na Tabela 4.1 O. A pressão de atomização (P .,), 

apresenta efeito positivo para a forma linear e negativo para a quadrática. A vazão de 

suspensão (W,) apresenta efeito positivo tanto para a forma linear como para a forma 

quadrática, a interação das variáveis independentes (P.,.W,), na forma linear, apresenta 

efeito negativo para o crescimento relativo. 

Tabela 4.10- Estimativa dos efeitos para o crescimento de partículas. 

Variáveis Coeficientes p Desvio Limite de Limite de 
Independentes de regressão padrão confiança - 90 % confiança + 90 % 

Média 2,5589 0,0174 0,5357 1,2981 3,8197 
P., (L) 0,2100 0,5259 0,2934 -0,4806 0,9006 
Pat(Q) -0,0333 0,9518 0,5082 -1,2294 1,1628 
Ws(L) 1,5717 0,0127 0,2934 0,8811 2,2622 
W,(Q) 0,0717 0,8968 0,5082 -1,1244 1,2678 

Pat -0,1000 0,7989 0,3594 -0,9458 0,7458 

86 



Verifica-se através do diagrama Pareto na Figura 4.12, a forte influência da 

vazão de suspensão em relação aos outros parâmetros. Observa-se também que W, (Q), Pa1 

e P at (Q) não apresentaram efeitos significativos, bem como a interação das variáveis na 

Tn},Alo 4.11 apresenta a av:!lJa,ção do modeilo e:;tatfstic:o nõalizadlo 

vruiârtcia (ANOVA) obtida para o crescimento de partículas, segundo BRUNS et 

11 - Análise 
recobrimento 

Fonte de Variação Soma Quadrática 
li 

N~ de Graus de Média Quadrática 

Regressão (R) 
Resíduo (r) 
Total (T) 

W5 (L) 

p at(L) 

p at(L)*Ws (L) 

Ws(Q) 

Pat(Q) 

-1 

(SQ) Liberdade 
14,82 1 
1,87 7 

16,69 8 

5,356034 

o 1 2 3 4 5 6 7 8 
x,% (efeito estimado) 

(MQ) 
14,82 
0,27 

Figura 4.12 -Diagrama de Pareto dos efeitos para o crescimento de partícula. 

O modelo estatístico obtido para correlacionar a variável com a resposta só foi 

possível para um modelo de primeira ordem, onde somente o ajuste linear foi significativo. 

A Equação 4.1 corresponde ao modelo estatístico codificado para a resposta crescimento 

relativo das partículas. 

% =2,58+1,57.~ (4.1) 

A percentagem de variação explicada pela regressão em torno da média foi de 

88,81 %. A qualidade do ajuste é de 87,21 %o que significa que há um bom ajuste entre os 
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valores observados e os preditos pela correlação, O valor de F obtido pelo modelo foi de 

1,99 vezes o valor do ponto da distribuição F a um nível de confiança de 90 %, De acordo 

com BRUNS et a/, (2002), o modelo pode ser considerado preditivo quando o valor de F 

calculado SUJJerior a três vezes o de F tabelado, o que não aconteceu no caso 

equação da de recobrimento com a conseqüente 

dificuldade de controlar o processo e a interferência de fatores não analisados podem ser a 

causa do mc•de,!o obtldlo ser preditivo, 

A comparação entre os valores experimentais e os calculadcls através do modelo de 

primeira ordem em ajuste linear para o crescimento de partículas é ilustrado na Figura 4.13, 

Verifica-se que o modelo ajustado aos dados do crescimento apresenta uma boa 

distribuição dos pontc•s em tomo da reta sem tendências. 

{i) 

~ 3,5 
"' ã. 3,0 
~ 2,5 
.2 2 o "' ' .c.. í ,5 
~ 1,0 
N 0,5 

0,0 '---~--------------l 
0,0 0,5 1 ,O 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 

X , % (valores obsevados) 

Figura 4J3- Valores observados em função dos valores preditos- x (Crescimento). 

A Figura 4,14 apresenta uma distribuição aleatória dos resíduos, indicando que o 

modelo representa adequadamente as variações do crescimento relativo das partículas, 
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0,3 ,--~-~-~-----~-~ 

0,6 
0,4 

0,2 

1,0 1,5 2,0 

X , % (valores preditos) 

Figura 4.14- Distribuição dos resíduos- x (Crescimento). 

Os efeitos das variáveis independentes na resposta aglomerados estão sumarizados 

na Tabela 4.12. Verifica-se também para essa variável resposta, que as variáveis 

independentes W, e P., não influenciam significativamente a variável resposta analisada. Os 

efeitos na variável resposta foram negativos para a pressão de atomização (P .,), na forma 

quadrática e linear, e para a vazão de suspensão (W,), na forma linear. Os efeitos positivos 

na aglomeração são dados pela vazão de suspensão (W,), na forma quadrática e pela 

interação (P.,.W,), na forma linear. O diagrama de Pareto da Figura 4.15 demonstra que não 

houve significância estatística para um intervalo de 90 % de confiança. 

Tabela 4.12- Estimativa dos efeitos para o índice de aglomeração. 

Variáveis Coeficientes p Desvio Limite de Limite de 
Independentes de regressão padrão confiança - 90 % confiança + 90 % 

Média 1,6611 0,3524 1,5116 -1,8985 5,2207 
P., (L) -0,4617 0,6162 0,8285 -2,4113 1,4880 
P., (Q) -0,9717 0,5469 1,4349 -4,3486 2,4053 
Ws(L) -1,2717 0,2224 0,8285 -3,2213 0,6780 
W,(Q) 1,0683 0,5106 1,4349 -2,3086 4,4453 

Pat (L)*W, (L) 0,3000 0,7868 1,0147 -2,0879 2,6878 
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p= 

-1,53498 

0,0 0,5 1 1,5 2,0 2,5 3,0 

Agi,% (efeito estimado) 

Figura 4.15- Diagrama de Pareto dos efeitos para os aglomerados. 

Saturação Instantânea. S' 

A Tabela 4.13 apresenta os efeitos das variáveis independentes na resposta 

saturação instantânea, para um intervalo de confiança de 90 %, onde o termo significativo 

estatisticamente está grifado. Como apresentado na Tabela 4.13, a estimativa dos efeitos 

para a saturação instantânea apresentou efeitos positivos para a vazão de suspensão (W,), 

na forma linear e quadrática. e para a pressão de atomização (P .,), na forma linear e efeitos 

negativos para a pressão de atomização (P .,), na forma quadrática e a interação (P at· W,), na 

forma linear. 

A significância dos efeitos combinados e individuais das variáveis independentes é 

apresentada no gráfico de Pareto, conforme Figura 4.16. Os efeitos estatisticamente 

significativos para a saturação instantânea estão à direita da reta vertical indicativa do 

limite de confiança de 90 %. 

Tabela 4.13 -Estimativa dos efeitos para a saturação instantânea. 

Variáveis Coeficientes Desvio Limite de Limite de 
Independentes de regressão 

p 
padrão confiança - 90 % confiança + 90 % 

Média 0,0113 0,0002 0,0005 0,0101 0,0125 
Pat (L) 0,0001 0,8498 0,0003 -0,0006 0,0007 
Pat (Q) -0,0006 0,2971 0,0005 -0,0018 0,0005 
Ws(L) 0,0053 0,0003 0,0003 0,0047 0,0060 
W,(Q) 0,0005 0,3777 0,0005 -0,0007 0,0017 

Pat -0,0003 0,4874 0,0004 -0,0011 0,0006 
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Através do diagrama de Pareto na Figura 4.16, pode-se verificar a forte influência 

da vazão de suspensão em relação aos outros parâmetros. Observa-se também que Pat (L), 

Pat (Q) e (Q) não apresentaram efeitos significativos bem como a interação na forma 

linear, com os resultados obt.ídcos. 

P at(Q) 

Ws(Q) 

p at(L)*Ws(L) 

-5 o 5 15 

S', min-1 (efeito estimado) 

18,64006 

20 25 

Figura 4.16 ~Diagrama de Pareto dos efeitos para a saturação instantânea. 

Embora a análise feita para a variável saturação instantânea tenha apresentado 

efeito estatisticamente significativo somente para a variável independente (W,), optou-se 

por não se trabalhar com um modelo polinomial em base estatística, já que esse resultado já 

é definido nas equações 3. 9 e 3 .10, ou seja, a análise serviu para confirmar a teoria e não foi 

obtida influência significativa da pressão de atomização. 

Da análise estatística realizada e da avaliação das tendências dos efeitos das 

variáveis independentes nas respostas analisadas pode-se sumarizar: 

as melhores condições de trabalho são obtidas para o ponto central, onde ocorreu o 

menor valor de perda por arraste e urna eficiência de 80,63 % em média; 

o aumento da vazão de suspensão associado à baixa pressão de atomização 

favorece o crescimento das partículas, obtendo-se urna eficiência satisfatória, urna 

baixa formação de aglomerados e alta saturação instantânea do leito; 
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para obter valores satisfatórios de eficiência de processo com baixa taxa de 

aglomerados e um crescimento relativo de partículas regular, uma das alternativas é 

se traballiar com a atomização de suspensão de forma intermitente; 

a dificuldade em o processo com atomização continua 

em condição fluidodinãmica estável é devido a interferência de outros fatores 

como: de líquidas, do forças de adesão, forças 

capilares e etc. 

4.5 - Análise via microscópio óptico 

esta análise foram escolliidos os 2, 7 e por apresení:an~m 

me:Jho,res result:1dc:s na eficiência e no crescimento relativo das pa11ícula.s. A.s Figuras 4.1 

18 e 19 representam fotografias de partículas recobertas de celulose microcristalíua 

- 500 na faixa de tarnarillo analisada e os aglomerados obtidos nos respectivos 

experimentos. As imagens foram realizadas através de um microscópio óptico com 

aumento de até 40X acoplado a um sistema de aquisição de imagem, ScanPro. As imagens 

obtidas, Figuras 4.17-4,19 (a), revelam que as partículas de celulose microcristaliua MC-

500 recobertas apresentam uma boa aparência, recobrimento individual e completa 

cobertura das partículas. 

Figura 4.17 - Fotografia óptica das partículas de celulose microcristalina MC-500 

para o experimento 2, (a) partículas recobertas; (b) aglomerados 

formados (dimensão aproximada 5 x 4,5 rnrn). 
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Fianr~ 4.18 -Fotografia óptica das partículas de celulose microcristalina MC-500 

para o experimento 7, (a) partículas recobertas; (b) aglomerados 

formados (dimensão aproximada 5,2 x 3,8 mm). 

Figura 4.19 - Fotografia óptica das partículas de celulose microcristalina MC-500 

para o experimento 9, (a) partículas recobertas; (b) aglomerados 

formados (dimensão aproximada 3,36 x 2,90 mm). 

O crescimento das partículas ocorreu por formação de camadas concêntricas 

sobrepostas, da suspensão recobridora em tomo do núcleo (celulose microcristalina). Esse 

mecanismo pode ser verificado na Figura 2.12 (KADAM, 1991). 

Os aglomerados apresentados nas Figuras 4.17 - 4.19 (b) foram formados 

praticamente na zona de aspersão, onde as partículas têm um maior contato com a 

suspensão polimérica aspergida sobre o leito de partículas. Os aglomerados são 

provenientes de partículas menores, que aderem urnas às outras, através das pontes líquidas. 

A solidificação das pontes líquidas pelo ar de secagem conduz à formação de grandes 
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aglomerados. A resistência da ponte depende da força capilar, além de outras forças como: 

força coesiva e de van der Waals. 

Vários trabalhos (PONTE et , 200!; SCHNEIDER e BRIDGWATER, 1993; 

e 1984; SEVILLE et 2000), chamara a atenção para essas forças, 

como as principais contribuintes para a formação de aglomerados. A higrospicidade da 

torna_ndo-a mais susceptível a formação de tais aglonaerad<DS, 

(PASSOS e MASSARANI, 2000). 
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CAPÍTULOS 

CONCLUSÕES E SUGESTÕES 

5.1 -Conclusões 

Pelas análises durante os experimentos e com base nos resultados 

apn~sentadíJS e discutidos PCHle-:se ccmchür 

- As curvas fluidodinâmicas obtidas experimentalmente para as partículas sem 

recobrimento, com cargas variando de 400 a 1000 g, apresentaram um comportamento 

similar, típico para leitos fluidizados, conforme descrito na literatura. 

- Para o estudo f!uidodinâmico com o ar de atomização, notou-se que a é 

a faixa de a na queda pressão 

leito. No en1tanto, o ar de atomização auxiliou na movimentação das partículas fazendo com 

que houvesse urna maior mistura entre elas. 

- A umidade das partículas de celulose microcristalina MC - 500 mostrou-se influente 

durante o processo de recobrimento, reduzindo a mistura das partículas no leito e reduzindo 

também a temperatura na zona de aspersão. O aumento de umidade durante o processo 

causa a defluídização do leito, com aparecimento de zonas estagnadas junto à placa 

distribuídora contribuindo para a formação de caminhos preferenciais e o total colapso. 

- No processo de recobrimento com atomização contínua, a menor vazão de suspensão 

adotada, de 6,4 g/lllin, resultou em um maior tempo de processo; mais que o dobro do 

tempo obtido para as vazões de ll ,O e 18,0 g/lllin, obtendo-se um crescimento proporcional 

à eficiência. Por outro lado, houve urna maior quantidade de arraste e urna menor 

eficiência, de 51 a 63,8 %, dependendo da pressão de atomização trabalhada. 

- Os melhores resultados foram obtidos para a vazão de 18,0 g/lllin, onde obteve-se urna 

taxa de crescimento satisfatória; em contrapartida o tempo de processo foi bastante 

reduzido, devido a saturação do leito ser mais rápida, pois a quantidade de suspensão 

aspergida sobre o leito é três vezes maior que a menor vazão analisada 

- Com relação ao processo de recobrimento com atomização contínua, as melhores 

condições de operação para as faixas analisadas neste trabalho foram para a vazão 
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intermediária de 1 g/min e qualquer pressão de atomização. Nessas condições ocorreu o 

menor valor de perda por arraste e uma eficiência satisfatória, 80,63 % em média. 

- Na análise estatística não se obteve significância dos efeitos individuais e combinados das 

variáveis independentes estudadas para etií:iêrrcm ( lJ) e aglomerados (Agl). 

- Para vazões de suspensão baixas e pressão de atomização altas obteve-se um 

as vazões mé:di<tS e e qualquer pressão, o tempo 

tempo 

menor. 

Conclui-se a vazão de suspensão é a variável importante no processo de recobrimento, 

sendo o fator determinante para a saturação do leito e influenciando diretamente no tempo 

de processo. 

- No processo de recobrimento de celulose microcristalina MC - 500, em leito fluidizado 

com a afuner1ta1;ão 

de suspensão 

suspensão de forrns o processo de]perrde 

e a pressão de atomização (Pa1) a que é submetido. 

vazão 

aumento do grau de saturação do leito fluidizado influencia na fluidodinânlica, fazendo 

com que as partículas defluidizem., levando-as ao empacotamento e conseqüentemente ao 

colapso do leito. 

- Constatou-se que a defluidização do leito está relacionada com a umidade das partículas e 

que ocorre uma dinlinuição da queda de pressão do leito quando as partículas atingem um 

teor de água, máximo (umidade). Verifica-se uma dinlinuição no conteúdo de umidade 

acompanhada pela diminuição da queda de pressão, ocorrendo logo em seguida o colapso 

do leito de partículas. 

- Os aglomerados, indesejáveis no processo de recobrimento analisado, forrnsvam na zona 

de aspersão, com agregação de partículas e suspensão logo abaixo do bico atomizador e 

aumentavam à medida que as partículas chegavam a essa região. Essa agregação, ao tornar­

se pesada, caia dentro do leito contribuindo ainda lllaÍs para a forrnsção de aglomerados. 

- As partículas tiveram um recobrimento liso e uniforme partícula a partícula, como foi 

constatado na análise microscópica. O crescimento das partículas ocorreu por forrnsção de 

camadas sobrepostas, da suspensão recobridora em torno das partículas de celulose 

micro cristalina. 

- O processo de recobrimento de forrns continua só é recomendado para baixas vazões em 

torno de 6,4 g de suspensão/min. Para vazões de suspensão acinla de 6,4 g/min, ocorre um 
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Capitulo 5- Conclusões 

rápido aumento na umidade das partículas no leito, provocando uma instabilidade na 

fluídização, causando o empacotamento e induzindo ao colapso com um menor tempo de 

processo a cada aumento de vazão. 

5.2 - Sugestões para trabalhos futuros 

uma melhor avaliação e uma compreensão do processo 

rec,obrimento em 

1. Testar a fluidodinâmica das partículas no processo de recobrimento com a 

introdução de um tubc interno, com o objetivo de melhorar a movimentação das 

partículas; 

2. a dentro do em diversos pontc)s 

amostragem e tentar identificar com maíor precisão o colapso do 

3. Trabalhar com agitação mecânica ou leito vibro-fluidizado para reduzir as perdas 

por aglomeração e aumentar a região de regime estável com a saturação, de forma a 

controlar o colapso do leito; 

4. Criar um mecanismo para iníbir a formação de zonas mortas junto à placa 

distribuidora, como por exemplo colocar recheios na câmara plenum; 

5. Testar novas placas perfuradas como forma de evitar a formação de caminhos 

preferenciais e zonas mortas; 

6. Acompanhar os testes de recobrimento com um sistema de aquisição de dados on­

line. 
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A.NEXOA 

Evolução da umidade e da queda de pressão em função do tempo para cada vazão 

de suspensão e pressão atomização trabalhada. 
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