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RESUMO

U recobrimento de materiais granulares é uma operacio bastante utilizada pela
industria Farmacéutica com diversas finalidades, que vio desde fatores esiéticos ao controle
da taxa de dissolucfio de substdncias quimicas e incluem: facilitar a admimstraco através
da obtengdo de wma superficie Hsa, identificar o medicamento pelo emprego de cores,
proteger a droga de agentes atmosféricos como, luz, oxigénio, entre outros. Neste trabalho
estudou-se a fuidodindmica e ¢ recobrimenio da celulose microcristaling ~ MICROCEL,
que € o principal excipiente usado na indistria farmacéutica, com uma suspensBo aguosa a
base de Eudragit®, em um leito fluidizado. A atomizaciio continua da suspensiio polimérica
¢ feita através de um bico atomizador de duplo fluido localizado no topo do leito. O
objetivo deste trabalho € analisar a fluidodindmica do leito fluidizado durante o
recobrimento, utilizando um sélido pertencente a0 grupe B de Geldart, visando a
identificaco da saturagfo (instabilidade do regime e/ou colapso da fhudizagio) do leito
relacionando-a com as condigdes operacionais. As varidveis operacionais analisadas foram
vazZo de suspensio (W), para os valores: 6,4, 11 e 18 g/min e pressio de atomizacio (P,
nos seguintes niveis: 10, 15 e 20 psig. A temperatura do ar de entrada do leito foi mantida
constante em 70 °C, bem como o tamanho da particula na faixa de 300 — 420 um. Para o
desenvolvimento do estudo foi utilizado um planejamento fatorial 3%, e a influéncia das
condigdes operacionais foi mvestigada nas varidveis resposta: eficiéneia do processo,
crescimento relativo de particulas, indice de aglomerados e saturagio instantdnea até o
complete colapso. A eficiéncia do processo variou de 51 a 99,7 %, o crescimento de
particulas foi caracteristico de recobrimento do tipo filme, o indice de aglomerados variou
de 0,38 a 6,28 % e a saturacio instantdnea de 5,370.10° a 16,828.107 (min'). As
observagfes feitas durante os experimentos, apontaram que o colapso do leito estd
relacionado com a saturacfo das particulas, j& que a porosidade do leito diminui com o
aumento da saturagio, fazendo com que as particulas empacotem com a consegiiente
defluidizacio do leito.

Palavras chave: Recobrimento, Leito fluidizado, Fhuidizacdo, Celulose
Microcristalina.



ABSTRACT

The coating of granular materials is an operation widely used by the
Pharmaceutical industry with diverse purposes: to improve the product appearance, 1o
obtain a product with conirolled release of active components, to facilitate the
administration through the attainment of a smooth surface, to identify the drug by colors, to
protect the drug from atmospheric agents as, light, oxygen, among others. In this work, the
fluid dynamics and the coating of microcrystalline cellulose - MICROCEL, which is the
main excipient used in the pharmaceutical industry, was analyzed. An agueous polymeric
suspension of Eudragit™ was used as the coating liquid in a fluidized bed. The suspension
was continuously spraved on the granules by a double-fluid nozzle located at the top of the
bed. The objective of this work was to analyze the fluid-dvnamics of a fluidized bed during
the coating process, using particles of type B according to Geldart classification, aiming at
the identification of the bed saturation {(instability andfor fluidized regime collapse) and
relating it to the operatng conditions. The independent variables analyzed were the flow
rate of coating suspension (Ws), for the values: 6.4, 11.0 and 18.0 g/min and the
atomization pressure (Pat) in the following levels: 10, 15 and 20 psig. The inlet air
temperature of the bed was kept constant at 70 °C, as well as the size of the particles, in the
range of 0.30 — 0.42 mm. A 3 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 growth was characteristic of a film
coating, the aggiomerates index varied from 0.38 to 6.28 % and the bed instantaneous
saturation from 3.370.107 to 16.828.107 (min™"). 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 of the bed regime.

Key-words: Coating, Fluidized bed, Fluidization, Microcrystalline Cellulose.
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Copitule 1 — Inroducio

CAPITULO 1

INTRODUCAO

A técnica de recobrimento consiste em revestir diferentes tipos de particulas, como
por exempio, comprimidos e pilulas, com uma camada de material com a finalidade de
proteger essas particulas 4 exposicio atmosférica como luz, umidade, temperatura, entre
outros, armarzenando-as por longos periodos, mantendo as caracteristicas fisicas e quimicas
do produto. Esse processe pode ser incluido na definicBo global de “tecnologias de
particulas”. Além da protecfio, a aplicagdo do recobrimento sobre a superficie das particulas
tem diversas contribuigdes, que vio desde fatores estéticos até ¢ controle da liberacfio de
substdncias quimicas. U conhecimento e ¢ desenvolvimento de processos visando o
recobrimento de particulas tém sido de fundamental importéncia nas dreas farmacéutica,
alimenticia, quimica e nuclear (ROCHA, 2001). O recobrimento de produtos farmacéuticos,
com solucdes agucaradas € uma operaglio bastante antiga, desde o século XVII, tendo
apresentado uma evolucdo significativa a partir dos anos 50, quando foram introduzidos
novos concelfos em equipamentos para recobrir e, nos anos 70, quando foi miciado o
recobrimento com materiais poliméricos formadores de filmes (ROCHA, 1992). As
principais vantagens do recobrimento por filme ou pelicula sfo: tempo de processo e custo
de mio-de-obra reduzidos, pequeno acréscime de peso das particulas e possibilidade de
modificar a dissolucio do farmaco. Os materiais € os eguipamentos de recobrimento
contribuem para os programas continuos de desenvolvimento e aperfeicoamento da
tecnologia farmacéutica. Como uma escotha vidvel do equipamento recobridor, tem-se o

leito fhudizado que € adequado para recobrimento de particulas pequenas.

Atualmente, medicamentos envolvendo microgranulos recobertos tém recebido
especial atencio dos pesquisadores ¢ do mercade de farmacos. Microgrinulos, segundo a
farmacologia, sdo particulas com didmetro na faixa de 100 a 800 pm, usados como
excipiente para fabricaciio de comprimidos e capsulas, aos gquais € misturado ¢ principio
ativo do medicamenio. As particulas nessa faixa de tamanho sfo, em geral, bem
processadas em leito fluidizado (GELDART, 1986). O use de microgrénulos revestidos

apresenta vantagens Importantes como:
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- possibilidade de controlar a dosagem e o tempo de Liberag8o da droga;

— adicdo em alimento sélido ou liquido para facilitar administraciic a crianga ou

idoso;

~ formulacio com lberagBo modificada: liberacBo sustentada, prolongada, repetida

ou retardada.

A tecnologia de recobrimento de microgrénulos envolve o desenvolvimento de
formulacbes de solugBes e suspensfes de recobrimento, bem como do processo € do

equipamento para recobrir.

A literatura apresenta trabalhos sobre recobrimento de microgrénulos em leito
fluidizado, visando principalmente a2 analise do produto com relagio a formulacBo,
presenca de aditivos ¢ eficiéncia na cinética de Hberacfio (CHANGE ¢ RUDNIC, 1991,
ICHIKAWA et al., 1994, BECKERT er gl., 1996 e ALTAF ef ol., 1998). Todavia, estudos
sobre o processo com base nas variaveis operacionais sfo limitados. O trabatho de SILVA ¢
ROCHA {2002) envolve esse aspecto, analisando a eficiéneia do processo de recobrimento
de MICROCEL, celulose microcristalina em funciio das condicdes operacionais. O
processo de recobrimento em leito fluidizado deve ser rigorosamente controlado, pois
qualquer modificacfic nas varidveis operacionais come vaz#o de suspensio, temperatura e
umidade relativa do ar ¢ pressfio do ar de atomizagio pode levar ao encharcamento do leito,
com formacio de aglomerados indesejados ou mesmo o colapso do leito (SILVA ¢
ROCHA, 2002). Nesse mesmo trabalho, os autores verificararn que a methor maneira de
operar o leito é com intermiténcia na adicZio de suspensfio de recobrimento para evitar os

efeitos indesejados citados.

Dando continuidade ac projeto de pesquisa envolvendo o leito fluidizado como
equipamento recobridor, o objetivo deste trabalho ¢ analisar a fluidodindmica do
recobrimento em leito fluidizado, utilizando um sélido do grupo B de Geldart visando a
identificaco da saturag@o (instabilidade e/ou colapso) do leito e relacionando-a com as
condigdes operacionais. Essa identificacfo permitirda a pré-definicio do momento de

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

As seguintes etapas si0 propostas para o desenvolvimento deste trabalho:
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— gstudo da fluidodindmica do material no leito fiuidizado, sem recobrimento, no
mesmo leito;

— estudo da fluidodindmica a seco, mas com pressdc de atomuzago, verificando a
mfluéneia da atomizacfo na quahdade da fluidizacBo do material;

~ estudo da fluidodindmica durante © recobrimento identificando © indice de
aglomerados e a saturacio do leito (formac8o de zonas mortas, canais preferenciais
ou colapso do regime) em funcdo das condicSes de operagio vazio de suspensfo e
pressio de atomizacio;

— procurar estabelecer critério (s} para a saturagfo do leite com base no estudo

fuidodindmico realizado.

Lad
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CAPITULG 2

REVISAQO BIBLIOGRAFICA

2.1 — Fundamentes de fluidizacio

2.1.1 — Introducio

A fluidizacBo € o mecanismo em gque um lefio de recheio € suspenso por uma
corrente de fluido ascendente, fazendo com que as particulas se movimentem ascendente ¢
descendentemente. A partir de um determinado nivel de velocidade do fluido, quando a
fuidizacio micia, a diferenca de pressio no leito permanece aproximadamente constante. O

sistema nessas condices se assemelha g um fluido, por isto o nome fluidizado.

O estudo da fluidizaclo envolve 3 avaliacio dos pardmetres fluidodindmicos come
a velocidade ¢ a porosidade minima de fhudizacio. Estes parAmetros sdo obtidos a partir do
levantamento das curvas caracteristicas de gueda de pressfio em funcfio da velocidade
superficial do fluido. Estes parimetros sio essenciais para o dimensionamento de

equipamentos em leito fluidizado.

Os pardmetros fluidodmfmicos, velocidade e porosidade minima de fluidizagéo,
podem ser estimados por equacdes empiricas e semi-empiricas, como a equagfo de WEN e
YU ¢ a equacio de GELDART ¢ ABRAHAMSEN, apresentadas posteriormente (KNI e
LEVENSPIEL, 1991).

2.1.2 — Caracteristicas das particulas

Com relagio ac comportamento quando colocadas em um leito percolade por um
fluido, as particulas podem ser divididas em quatro categorias, de acorde com GELDART

(1986), e sfio classificadas em C, A, B e D, como mostra a Figura 2.1:
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Figura 2.1 - Diagrama simplificado de classificacio de particulas para fluidizacio
através de ar em condigBes normais (GELDART, 1986).

Grupe C: Particulas coesivas e muito finas. Normalmente a fluidizagio ¢
extremamente dificll, devido as forcas interparticulas serem majores que a resultante da
acdo do gas. Em leitos de pequenc difmetro estas particulas tendem a elevar-se como um
bloco de solidos, ac passo que em leitos de grande difimetro, canais preferenciais formam-

se do distribuidor & superficie do leito, no havendo fluidizaco dos sélidos.

Grupe A: Corresponde a particula relativamente fina (20 < d, <100 um) e
relativamente leve (p, < 1400 kg/m’). Possui uma grande faixa de fluidizacio entre a
velocidade de minima fluidizacBo, Une e a velocidade para inmiciar as bothas, Upa,
proporcionando alta expansio do leito e alta mistura do gas e do solido. As particulas desta
categoria apresentam uma fluidizac3o particulada antes da aparigio das bolbas; a
velocidade minima de borbulhamento ¢ superior a velocidade de minima fluidizagéo.
Quando a velocidade do gés aumenta acima de Uyp, a fluidizacfo € borbulhante e €

caracterizada por:
~  as bolhas tém movimentos ascendentes mais rapidos que o gés;

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

diregfio 2 superficie do leito;
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— em leito raso, s6 ha uma boa mistura das particulas, quando poucas bolhas estéo

presentes;
— guando estas bolhas atingem o difmetro do leito, o regime muda para pistéo

Grupe B: Para estas particulas, as forgas imterparticulas sfo desprezivels e o
fendmene de bolbas comeca no micio da fluidizacfio. Nio hd evidéneis do tamanho
maximo de bolhas, de modo que a coalescéncia € o fendmeno predominante. O difimetro
das bolhas aumenta com a altura do lefio e a velocidade do gas em excesso (U-Upg. A

expansdo do leito ¢ pequena e uniforme.

Grupe D: Refere-se aos materiais densos e de didmetros importanies (d, > 600
wm). Requer slta velocidade para fluidizar e proporciona baixa expansiic do leito e baixa
mistura de séhidos. Para fluidizar estas particulas utiliza-se distribuidor particular
favorecendo a fluidizaclio do tipo leite de jorro. As bolhas t8m movimentos ascendentes
mais lentos que ¢ gds e quando atingem o difmetro do leito, observa-se o “slugging” ou
pistéo.

QOutras areas de estudo procuram localizar mais claramente os limites (fronteiras)
entre as regides que delimitam o tipo de sélido. Estes nfo dependeriam somente da
densidade e do tamanho médio de particula, mas também da relagio U/Ugns das
propriedades do gés e da distribuic@o de tamanho do sdlido (Grace, 1986).

2.1.3 — Regimes de Fluidizacio

A fluidizacdo pode ser dividida em varios regimes, verificados por GRACE

{1984), como mostra a Figura 2.2.
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Figura 2.2 — Regime de fluidizacfo em funcio da velocidade especifica do gas.

Leito Fixo: Com velocidade do gés zero até a minima de fluidizagfio. Nesta fase

as particulas estdo iméveis e o fluido escoa entre os intersticios.

Fluidizacfio particulada: Com a velocidade do gas entre a minima de fluidizacio
¢ a minima para iniciar o regime de bolhas. O leito se expande de maneira progressiva, a
superficie superior € bem definida, pouca agregacio de particulas e flutuacfio de presséo

pequena.

Fluidizacio borbulhante: Com a velocidade do gas acima da velocidade de
minima fluidizacdo, vérias bolhas sfo formadas préximas ao distribuidor ¢ sobem para a

superficie do leito.

Fluidizacio pistonada: Com velocidade do gis entre a minima para fluidizacio
pistonada e a minima para o regime turbulento. As bolhas formadas ocupam grande parte
da coluna e a superficie superior sobe e sofre colapsos com freqiiéncia, flutuacdes de

pressdo sfo observadas.

Fluidizacdo turbulemta: Com velocidade do gas entre a minima para a
fluidizag8o turbulenta e a velocidade terminal das particulas. S3oc observadas pequenas

regides de vazios e movimentos desordenados de particulas com formagfo de bolhas
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instdveis, a superficie superior ¢ indefinida e peguenas flutuacBes de pressfo sdo

cbservadas,

Fhuidizacfio rapida: Com velocidade do gas acima da velocidade terminal das
particulas. A superficie nfio € defimda, as particulas sfo transportadas para fora pelo topo e

podem ser capturadas por um ciclone e recirculadas préximo ao fundo da coluna.

Transporte pneumsbtico: A velocidade do gés € superior a da fluidizaco. Nio hé
praticamente particulas descendentes préximo a superficie do distribuidor de ar. As

particulas sfo arrastadas do leito.

2.1.4 ~ Modelos pars os pardmetros de fluidizacio

Para a compreensic do mecanismo da fluidizacBo de sélidos em determinado
processo, 1az-se necessaria a determinacio de parfmetros fluidodindmicos, como
velocidade, porosidade ¢ pressfo de minima fluidizacio, que traduzem o comportamento do
leito poroso quando da passagem do leito fixo para o fluidizado. Para que tais parAmetros
possam ser determinados e avaliados, deve-se analisar o efeito da velocidade superﬁciai do
fluido sobre o gradiente de pressfio. Este estudo ¢ essencial nfio sb para o projeto de
cAmaras em leito fluidizado, como também para a avaliagdo das condigbes de um

equipamento j& projetado.

Velocidade de minima fluidizacde: A velocidade de minima fluidizacio
corresponde a velocidade superficial do gés em que a perda de pressio se iguala ao peso
aparente de sélidos. Nestas condigfes, imediatamente, a fluidizacio € iniciada. Dentre as
correlagbes existentes para estimativa da velocidade de minima fluidizagdo pode-se

destacar, para o presente trabalho, as seguintes:

a) WEN e YU (1966} utilizaram a equaciio de Ergun para particulas esféricas € nfio

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

I — a equacfo de Ergun ¢ valida para a condi¢fo de minima fluidizag3o;

2 — a porosidade de minima fluidizacdo, €.y, depende do fator de forma de acordo com as
relacSes:
Y %ff %-:ﬁf
11 G AN

ik



Capitulo 2 — Revisdo Bibliogrdfica

1 }mgmf —1
3 =14 e 5 3 =11
S'gmf ¢s£mf

Baseado nestas duas consideracSes, a Equacio de Ergun se torna:

- 2.5
d0.(p,—-p, )|
Repe= | 3372 +0,0408°2 25 Fr ﬁg}gl 337 2.1

#

i
i i

by KUNII ¢ LEVENSPIEL (1991) apresentaram duas correlagfes empiricas para
particulas grandes e pequenas, ou seja, que apresentam Nimeros de Reynolds menores que

20 e maiores que 1000, respectivamente,

{'jT mdi{ppmﬁ§>g
" 16504

Particulas pequenas ¢ Re, <20 {2.2)

2

= dp(pp —pg)g
i 245p,

Particulas grandes e Re, > 1000 (2.3

GELDART ¢ ABRAHAMSEN (1981) propuseram uma correlagio empirica para
particulas pequenas (< 100 pm), como:

934 0,934 1.8
(p -p g7dy
= ; 11120,87p9y066 fe(m/s) (2.4}

P

Onde p, € a densidade do gas (Kg/m®), 0, ¢ a densidade da particula (Kg/m®), dp
didmetro da particula (m) e p viscosidade do gas (Kg/m.s).

A partir da velocidade de minima fluidizacfo pode-se estimar a velocidade de
operacio {velocidade superficial) do leito fluidizado. A velocidade de operagio € um
parmetro muito importante para o dimensionamento de uma cémara em leito fluidizado, ja
que vai garantir o regime de fluidizacfio.

Porosidade de minima fluidizacdo: A porosidade minima de fluidizacio (Eny)
corresponde & porosidade do leito quando este € submetido & velocidade de minima
fluidizacio.

APA=AH, (I1-&,)(p,~p,)g (2.5)

0
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rearranjando a equago (2.1), chega-se a seguinte equacdo, para o calculo da porosidade
minima de fluidizacio:
AP

g = 1 = (2.6)
Huylp,~ 0,08

A equacBo (2.6) pode ser usada para o calculo da porosidade do leito em fingfo de

queda de presséo e a altura do leiio na minima fluidizacio.

2.2 — Distribuicdo de gas para leifo fluidizado

Ha bastante tempo € comum o uso de placas porosas de bronze sinterizado,
plastico sinterizado ou ago inox como distribuidores de leito fluidizado em escala de

laboratério.
Esta pratica tem diminuido recentemente, pelas seguintes razbes:

~ as placas sinterizadas podem sofrer variagSes na espessura ou permeabilidade,

provocando regides mortas ¢ regides de alto escoamento;
~ as placas destes materiais sfo caras, frageis e de dificil operacio;

— os resultados ndo sfio muito utilizados para aumento de escala, j& que a placa
porosa sinterizada proporciona a formacfo de bolhas pequenas, nem sempre

convenienie em operacdes industriais.

As placas perfuradas sdo as mais utilizadas em leitos fluidizados, tanto em escala
de laboratorio como industrial. A perda de carga através da placa perfurada, APp, pode ser
calculada pela Equacio (2.7), (GELDART, 1986):

e
UA=CDNF AF 248, (2.7
Prg
em que : CD- coeficiente de descarga
APp — perda de carga na placa distribuidora

NF — nlimero de furos da placa
AF — érea do furo

11
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A razfo entre APp e a perda de carga no leito deve estar na faixa de 0,1 2 0,5 com
valores mais altos para materiais dificeis de fluidizar, para leitos rasos (H/D>0,5) e

aplicacdes sensiveis ao tamanho de bolhas.

2.2.1 — Escolha do tipo de distribuidor

Segundo KUNII ¢ LEVENSPIEL (1991}, baseado em experimentos de GROHSE
{1955), o tamanho ¢ distribuigBo das bolhas num regime de fluidizacio sfic fortemente
mnfluenciados pelo tipo de distribuidor utilizado. Esta observacho ¢ apresentada através da

Figura 2.3 mostrada em seguida:

~ com poucas sberfuras nz entrada de ar, a flutuacBo na densidade do leito é
desprezivel para qualquer vazdo, a densidade do leito varia com 3 altura e com a
canalizacéo do gas;

— com muitas aberturas na enfrada de ar, a flutuacBo na densidade do leito €

desprezivel para baixas vazbes de ar;

~ a densidade do lefto é mais uniforme, com bolhas menores € maior contato

gés/particula.

.

Figura 2.3 — Qualidade de fluidizac8o através da influéneia do tipo de distribuidor
(KUNII ¢ LEVENSPIEL, 1991).

12
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MNa Figura 2.4 sfo apresentados varios tipos de distribuidores para leito fluidizado:

a) placa simples, plana e perfurada — geralmente usada em escala de laboratério,

apresenia desvantagem quando as particulas pequenas obstruem os orificios;

b} dois pratos perfurados sobrepostos e sem tela — este tipo pode resolver os problemas
apresentados no item {a). E conveniente para uso em escala industrial, e de facil

construcdo, com boa distribuicio de gas;

¢} cbneava e perfirada — suporta melhor um leito de particulas pesadas e as tensdes
térmicas; ajuda a prevenir canais ¢ borbulhamento preferenciais, que podem ocorrer
proximo go centro do leito fluidizado; promove um bom contato, ¢ zlta mistura de
sohidos:

d} fendas entre barras em forma de grade — possui caracieristicas da placa perfurada,

mas com menor distribuicio de gas;

A experiéncia tem mostrado que os distribuidores tipo defletores melhora de forma
consideravel o contato gas-particulas pela quebra no crescimento das bolhas, sem, no

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

50 1 PR N 0 7 R OB R TR 6

P

(=)

{c}

Figura 2.4 — Exemplo de distribuidores de gas para leito fluidizado, (KUNII
LEVENSPIEL, 1991).

2.3 — Recobrimenteo ¢ secagem em leito fluidizado

O secador que proporciona um contato mais intimo entre o material e o gas de
secagem apresenta wmna operacdo mais eficiente. Dentre os possiveis destaca-se o secador
em leito fluidizado, (KUNII & LEVENSPIEL, 1991), cujo principic baseia-se no contato
s6lido-fluido através da fluidizacfio das particulas solidas de um leito de material granular

por uma corrente ascendente de fluido aquecido.
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Nos ultimos anos a fluidizacdo vem sendo bastante utilizada nos processos
mdustriais em reacdes cataliticas, combustdo, calcinacdo, granulagdo, recobrimento,
extracBio de metais por flotaclio e principalmente em secagem de materiais em suspensio ¢
granulados. A ampla utiizacio desse mecamismo de contato deve-se, principalmente a alta
mobilidade ¢ mtensa mistura dos solidos, permitindo altissimas taxas de transferéncia de
calor ¢ massa e um elevado grau de uniformidade na temperatura no interior do leito € no

produto gerado.

2.4 — Recobrimento de particulas em leito fluidizado

A gualidade dos produtos s¢lidos € determinada por sua composicio guimica e
propriedades fisicas. Na indfstria quimica e farmacéutica os processos de formulacio sdo
empregados para se obter os produtos com as propriedades desejadas. Uma técnica de
formulacio interessante € o recobrimento de sdlidos. Faz-se recobrimento de sélidos com

varios objetivos:
a) ativar um catalisador por recobrimento;
b} modificar, sustentar ou retardar o principio ativo de um medicamento;
¢} colorir particulas;
d) proteger solidos contra higroscopicidade ¢ produtos toxicos;
e} melhorar as propriedades de manuseio;

A proposta do recobrimento, desde o principio, tem sido modificar as propriedades
quimicas e fisicas das particulas tais como: sabor, aparéncia, taxa de dissolugdo,

reatividade, fluidez, friabilidade, entre outras.

Os equipamentos e meétodos utilizados na indastria farmacéutica para
recobrimento de particulas sdlidas incluem: drageadeiras, leito de jorro, leito fluidizade e
compressdo de comprimidos (ROBINSON e al., 1968). O recobrimento de produtos
farmacéuticos com soluges acucaradas para fins medicinais data do século XVII, Desde o
principio até hoje os equipamentos mais utilizados foram as drageadeiras. WURSTER

(1953} patenteou um equipamento, Figura 2.5, que utiliza a suspensfio das particulas por ar

14
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quente, que mosirou uma boa eficiéncia no recobrimento de comprimidos com flme

polimérico.

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

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

Este processo foi denominado recobrimento em leito fluido, leito ativo ou leito
mével. O processo em leito movel minimiza a abrasfo e a irregularidade da distribuicgo da
pelicula causada pelo contato particula/particula. O leito fluidizado tem o mesmo principio
¢ pode operar com bateladas de 0,5 a 500 kg e particulas com diimetros que variam de 50
um até tamanhos maiores que os comprimidos. Mas a qualidade da fluidizacBio €
geralmente msatisfatdria para particulas com dp>1 mm. O projeto inicial de Wurster tem
recebido mudancas significativas, principalmente no sentido de melhorar o projeto do bico
atomizador ¢ da distribuicBio do ar. Atualmente, ha vérios tipos de equipamentos para
recobrimento em leito fluidizado testados em escala industrial, utilizando o bico atomizador
na posigio tangencial, na base e no topo (RHODES ¢ PORTER, 1998). Apesar deste tipo
de processo ja ser utilizado na inddstria farmacéutica, ele vem sendo estudade por alguns

pesquisadores, com vistas a uma aplicacSo mais eficiente do recobrimento.

i5
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O principic basico do recobrimento consta de um leito de particulas que ¢
movimentado por uma corrente de gas ascendente e sobre as quais € aspergida uma solugio
de recobrimento. Esta solucBo reveste a particula num processo simultineo de mothamento
e secagem até formar uma camada com caracteristicas especificas (SILVA, 2003). O
recobrimento por aspersfo € um processo complexo que consisie de trés importantes
operagdes: fluidizac8o, atornizacfio e secagem. Para que um processo seja adequado sfo
necessarios o conhecimento ¢ controle dos parfmetros envolvidos que sfo varidveis de
operacdo, varigvels de projeto do equipamento € propriedades associadas 4 particula e ao
Hguido de recobrimento. A Tabela 2.1 mostra os par@metros envolvidos no processo de

recobrimento por aspersfo:

Tabela 2.1 — Pardmetros de processo envolvidos no recobrimento de particulas por
aspersfo (MAA er al., 1996).

Vazio do ar de secagem

Posigio do bico de aspersdo (topo, base ou tangencial)
FLUIDIZACAO Projeto do leito (ago inoxidavel, vidro, acrilico, dimensdes, eic.)
Tamanho ¢ densidade da particula

Carga de particulas

Material de recobrimento

Vazio do ar de atomizacio

Vazio de liquido (solugio)

ATOMIZACAO Projeto do bico (mistura interna ou externa)
Viscosidade, tens3o superficial e densidade do liquido

Temperatura de entrada do ar de secagem
Vazdo do ar de secagem

SECAGEM Vazio de liquido (solugiio)

Vazio do ar de atomizacgio

Concentraciio da sohigfo

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

TIPO A — recobrimento ideal, sfio caracterizados pelo fato que os revestimentos
em todas as particulas € mtegral com camada de espessura uniforme. A razfo entre taxa de

hberacfo do principic ativo e o tempo € linear;

TIPO B ~ o recobrimento também ¢ intacio, no entanto a espessura da camada

varia. Em conseqlidneia disso, a guantidade de principio ativo hberado em funcio do tempo

i6
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¢ nfo-linear. Inicialmente, o principio ativo ¢ liberado rapidamente, mas em seguida
contimuz lentamente. As particulas com camada fina liberam rapidamente, enguanto as

particulas com camada espessa liberam lentamente o principio ativo;

TiPO C - diferente do tipe B, onde algumas particulas apresentam imperfeigles
nz camada de recobrimento. Estas particulas bberam seuw principic stivo quase
imediatamente, resultando numa descontinuidade pa curva de liberac@io logo no infcio.

Depois disto, a liberacio segue como no tipo B. A Figura 2.6 iustra os tipos de

recobrimento descritos.

100
= 80-
E .
£ 60-
2
s

£
o
}

Figura 2.6 — Liberacfio (%) em funcfio 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

urn produto com liberagdio continuada do principio ativo. Este tipo de recobrimento € obtido

quando duas condicGes acontecem:
a) cada particula obtém a mesma quantidade de recobrimento;

b) a camada de recobrimento sobre a superficie da particula ¢ uniforme.

17
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Die acordo com esta andlise tedrica, os autores determingram experimentalmente a
mfluéneia do movimento dos solidos no projeto do leito fluidizado e na gqualidade do
recobrimento. Foram recobertas particulas do grupo D (segundo GELDART, 1986), 3,5
mm de difimetro ¢ 2 g/eny de densidade, com velocidade minima de fluidizacio de 1,6 nv/s.
A suspensio de recobrimento foi uma dispersio polimérica agquosa com teor de sélidos de
15 ¢ 25 % em peso. A coluna em leito fluidizado € cOnica com 14 cm de difimetro e as
particulas s@o fluidizadas por altas velocidades {de 3 a 4,6 nv/s). O bico de atomizacfio foi
colocado na base do lefto. A partir dos dados expermmentais os autores verificaram que uma
atomizagio da suspensfio em goticulas proporciona uma boa distribuicBo do material de
recobrimento sobre a superficie da particula. Entretanto, a capacidade de dispersfio das
gotas pode ser reduzida pela secagem rapida das mesmas antes de atingirem a superficie da
particula, comprometendo a qualidade do recobrimento. Observaram que a temperatura do
leito € determinante na secagem das goticulas sobre a particula. € na secagem das goticulas
antes da colisfio com a particuia alterando a viscosidade do material de recobrimento. Para
obtencio de uma qualidade satisfatéria de recobrimento € necessario a definigdo adequada
de parfmetros do processo, além disso, novas téenicas de laboratério associados a modelos
tedricos, para minimizar ¢ trabalho experimental no processo de recobrimento de um

produto desejado.

SINGISER e LOWENTHAL (1961) recobriram comprimidos de lem de didmetro
com filme entérico. No trabatho faz-se uma modificacdo no equipamento proposto por
WURSTER (1953), de maneira que a entrada de ar na parte inferior do leito, fosse de forma
conica. Esta alteragfo resultou num novo padriio de circulacio para os comprimidos. A
temperatura do ar npa saida do leito (32 a 38 °C) ¢ a umidade dos comprimidos
representaram os parametros de controle para a descarga do leitc e tempo de secagem.
Utilizou-se trés cdmaras de recobrimento com 15,2, 25,4 ¢ 38,10 cm e capacidade de 4, 20
e 40 kg de comprimidos, respectivamente. Como solugiio de recobrimento utilizou-se o
padrao C.A P (fialato acetato de celulose), dissolvido em cetona e etano! na proporcéo de
625 ml de solugdo por quilo de comprimidos. A aplicacio deste método apresentou as

seguintes vantagens:
a) apds o recobrimento, os comprimudos apresentam uma superficie lisa;

b} o procedimento automatizado nfo requereu habilidade técnica;
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¢) n#o necessiia acabamento apds o recobrimento;

d) aplicago rapida;

e} perda de material na parede desprezivel;

£} nfo ha escape de vapores do solvente no ambiente de trabatho:
g} pegqueno aumento de peso;

hY solugBo de recobrimento uniforme em cada batelada.

Em compara¢io aos métodos convencionais, ¢ processo em leito movel leva 40
minutos para recobrir mais 20 minutos para secagem de uma mesma quantidade de

comprimidos, que a drageadeira faz em duas horas.

CADWEL e ROSEN (1964) patentearam wm equipamento para recobrimenio por
suspensdo a ar, como modificacdo do processo Wurster. Este equipamento difere do projeto
Wurster, primeiramenie pelos materiais a serem recoberfos serem suspensos por ar sem
necessitar de uma tela de sustentac@io das particulas ou de outros dispositivos (como aletas)
para regular a entrada de ar, em uma cdmara expandida localizada acima de uma coluna
vertical que fornece um amortecedor laminar do ar. Esta construcdo torna possivel a
aplicagdo de guantidades significativas de materiais de recobrimento e aqueles de natureza
pastosa sem regular a taxa do fluxo de ar para manter os séhidos em suspensio & medida
qgue seu peso aumenia pela aplicacio do material de revestimento. Além disso, esta
construgdo mosirada na Figura 2.7, torna possivel o uso de um lnico equipamento para

recobrimento variando as cargas de particulas.

Cictome

e Alimentagdo
Chmara
de
recobrimento
Spray
Bomhs <Tubo
By Venturi

Boprader,
P HE——*Caiewr

Figura 2.7 — Mesnard-Rosen-Scottair equipamento de suspensiic (CALDWELL ¢
ROSEN, 1964).
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U equipamento opera em condigbes Stimas para uma carga de particulas de 10-25
kg. Foram recobertos “pellets” de agticar ¢ sulfato de calcio na faixa de 40-16 mesh com
solucBes de glicidios dissolvidos em solventes organicos, aspergidas a partir da base do
ieito. Foi observada uma zona densa de particulas na regifio de aspersfio, penmitindo uma
economia do material de recobrimento. A solucBo de recobrimento seca nfo aderida 2
particula era arrastada e recolhida por um ciclone. A varidvel mais importanie no processo
foi a temperatura do ar de suspensfo das partfculas. A corrente de ar quente permutiu wm
recobrimento mais eficiente. Variando a temperatura de 40 para 50 OC, em bateladas com
tempo semelhante, a porcentagern da droga liberada variou de 17 a 100 % quando
submetida a teste de liberaciio num fluido gastrico (U.5.P). Conclui-se que o equipamento ¢
versatil ¢ pode ser uiilizado no recobrimento de varios processos farmacéuticos como a
aplicagiio em pds, pellets, comprimidos e capsulas. Obteve-se alto grau de reprodutibilidade

em condigdes similares ¢ em escala industrial.

ROBINSON ez al. {1968} apresentaram um projeto com descrig@io do equipamento
e método de operacfic para o recobrimento de particulas solidas. No processo, as particulas
sfo movimentadas no leito por um fluxo de gés turbulento através de um bico gjetor de
particulas, quando entra em contato com goticulas de liquide que sfo aspergidas por um
bico atomizador que fica no topo do leito. Na zona de recobrimento, héd uma mistura
intensa, evitando que as goticulas de liquido sequem antes de atingir os sohdos. Foram
recobertas particulas de acicar na faixa de 710-840 um com solucdes de etilcehulose. Em
seguida foram realizados testes de dissolugfio e verificou-se que o material recoberto foi
Iiberado 81 %, em média, durante quatro horas. Também foram recobertos cristais de AAS
{acido acetil salicilico) com solugdes de C. AP (flalato acetato de celulose). Para os testes
de dissoluglo, utilizou-se dois meios de liberag8o: no fluido gastrico houve liberaciio de 4 a
9 % em quatro horas e no fluido intestinal, houve liberagfio acima de 98 % em 15 minutos.
Mostrou-se que € possivel recobrir particulas numa faixa de 10 a 1000 um de difimetro com
diversas solugbes de recobrimento. O estudo apresentou contribuiciio relevante para a

tecnologia de recobrimento, com formulagio e dosagem, para a indistria farmacéutica.

DAVIES e GLOOR (1971) utilizaram um granulador construido em ago inox com
capacidade de 10 kg, para estudar o efeito das propriedades fisicas dos granulos ¢ das
variaveis de processo na granulacio em leito fluidizado. O letto € constituido de particulas

que aumenta de 35,6 em a 53 om, que corresponde 4 expansio do difmetro. As particulas
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de lactose, na faixa de 177 2 840 um, foram suspensas por uma fela de distribuigSio e
movimentadas por wm elevador pneumatico acoplado & base da coluna. O bico de
atomizacdo fol colocado no centro do leito a 72,4 cm acima da tela de retenglio de
particulas e para aspergir a solugfio granulante, foi operado a uma pressio de 1,5 kgflem®. A
temperatura de granulac@o foi mantida em 50 °C e a vazfo do ar de fluidizaclio em 5946
m’/h. Foram analisadas: vazio de suspensdo, pressiio do ar, posicio do bico de atomizagio

¢ temperatura do ar de entrada. Os autores conclufram que:

—~ em processo de granulac8o em leito fluidizado, os grinulos s&o formados quando
as particulas de pé s8o mothadas pela solugdo atomizada e aderem wnas as outras

guando ¢ feito o contato no meio fluidizado aguecido.

— as propriedades fisicas das granulacSes produzidas por este processo sdo
dependentes das formulagbes individuais de granulagio e das vérias vandveis

operacionais associadas com O processo.

— qguando 3 taxa em que a solucBo aguosa da pasta adicionada ao leito fluidizado de
pés aumenta, 2 capacidade da solugfio de molhar ¢ penetrar os sélidos aumenta,

tendo por resultado:
4) um aumento no tamanho médio do granulo;
b} uma granulag@io menos fridvel, e;

¢) uma diminui¢io no volume dos granuios.

i

a posicio do bico de atomizacio, ou seja, a altura apresentou efeito significativo no

tamanho ¢ na friabilidade dos granulos formados.

SMITH e NIENOW (1983), trabalharam com recobrimento de particulas de vidro
e alumina por aglomeracio em leito fluidizado. O obietivo do estudo foi de esclarecer os
mecanismos de crescimento de particulas. O leito consta de uma colupa de vidro com 15
cm de difimetro com placa perfurada no distribuidor. A solugdo de recobrimento fol a base
de acido benzdico e polietileno glicol {Carbowax 4000) dissolvidos em metanol. A ponta
do bico atomizador coincide com a superficie do leito fixo, de modo que ac fluidizar este
fica submerso, e o jato de aspersio tem um contato direto com as particulas. A escolha da
posig8o do bico € importante para evitar gue ocorram 0s seguintes problemas: aglomeracgio,

quando o bico € colocado sobre ¢ leito; encharcamento, guando o bico € colocado muito
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proximo ao leito; elutriagBo, quando o bico € colocado bem distante do leito e as goticulas
secamn antes de colidir com as particulas. Foi analisado o crescimento da pelicula por
analise de peneiras, através de amostras retiradas do leito em intervalos de tempo pré-
determinados. Utllizou-se a notacfo velocidade do gés em excesso. Para (U - Uy = 0,15
ou 0,275 /s, fo1 verificada aglomeraco e para alias velocidades (acima de U — Upye =
0.525 m/s), 0 mecanismo dominante € o crescimento da pelicula, sendo este independente

da velocidade do gas em excesso.

CHENG ¢ TURTON (1994), fizeram estudos para determinar a uniformidade do
recobrimento de particulas esféricas de 1 mm de difimetro. Foi utilizado um leito fluidizado
que consiste de uma coluna cilindrica em acrilico com 6 in de difmetro e um tubo central
acoplado coaxialmente com o leito. Acima do tubo central, ¢ leito € expandido para %
onde ha a hberaciio das particulas. Na base do leito foi colocada uma placa distribuidora em
aco moX, na gual foi acoplado o bico atomizador de suspensio. A variaglo da guantidade
de material aderida &s particulas durante cada batelada foi medida e avaliada com as
variagdes nas condigSes de fludizacBo. Investigou-se estas variagSes com base na
quantidade de material aderida 3 particula ¢ o numero de vezes que a particula cruza a zona
de aspersdo. Para isto foi proposto um modelo fenomenolégico, baseado nos efeitos de
obstrugfio ou retardamento da particula nesta zona do leito. Para o modelo desenvolvido,
foram feitas consideracBes com relacBo & imterag8o de particulas ¢ ao material de

recobrimento:
a) azona de aspersfo tem a forma de um cone oco;
b} o movimento das particulas na zona de aspersfo possui velocidade constante;
¢} a porosidade na zona de aspersfo € constante;

d) as particulas sio distribuidas 1gualmente, sem interrupciic entre o bico de aspersiio ¢

a parede interna do tubo central.

O modelo se mostrou preditivo, no entanto ndo apresentou condi¢des satisfatérias
com relagdo as mudancas na geometria do leito e nas condigbes de fluidizaciio ¢ uma

maneira adequada para explicar a nfio-uniformidade na porosidade da zona de aspers3o.

Ao estudarem a viabilidade do processo de recobrimento de lactose usando um

recobridor em leito fluido do tipo Glatt (STREA-1) MAA er al. (1996), realizaram os
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experimentos em bateladas de 0,2 e 0,5 kg. O leito consiste de uma unidade de controle,
uma clmara de secagem e um bico de atomizagBo duplo-fluido apresentando duas
configuracées: bico atomizador na base, com tubo central, e no topo do leito. A unidade de
conirole permite o acompanhamento do tempo de operacfio, vazio do ar de secagem,
temperatura do ar de entrada, pressfo de atomizag8o e pressio do ar na saida do leito. Para
comparar os resultados, foi testado um recobridor por aspersfo (GPCG-1), com base no
processo Wurster, utilizado em trabalho anterior (MAA e HSU, 1996). As particulas tinham
duas fragdes de tamanho, 53-125 pm e tiveram aspersfio com 4gua pura, solucfo aquosa de
lactose e solugo aquosa da proteina thDNase (recombinant humam deoxyribonuclease}. O
desempenho do recobrimento foi baseado em trés critérios: qualidade do produto,
rendimento do produto e tempo de producfo. Fol analisado ¢ efeito dos pardmetros de
operagfio, projeto do equipamento ¢ formulagZo da proteina sobre o desempenbo do
recobrimento. De modo geral, o equipamento GPCG-1 produziu particulas com menor
aglomeracdo e maior rendimento comparado ao STREA-1. Os melhores resultados foram
observados quando se trabalhou com particulas na faixa de 125-250 pum, no equipamento
GPCG-1, bico de atomizagio na base e a solugfo de recobrimento contendo 14 e 28 mg/ml

da proteina Dnase.

KAGE et al. (1996) ao recobrir esferas de vidro com pds de nylon e silica, em
dispersbes aquosas de PVA (alcool polivinil), teve como objetivo discutir o efeito das
variaveis operacionais na eficiéncia do recobrimento. O equipamento experimental € uma
coluna em leito fluidizado com 21 cm de difimetro acoplada a uma parte cdnica onde €
nserida uma placa distribuidora com 10 cm de difimetro. As condigSes em que foram

realizados os experimentos sdo apresentados na Tabela 2.2 a seguir:

Tabela 2.2 — Condi¢bes operacionais para os testes realizados por KAGE ef af. (1996).

Variavels Valor Unidade
Vazdo de suspensio 3a15x10° e /min
Vazdo do gés de entrada 0,9 m’/min
Temperatura do leito 55a125 °C
Temperatura da suspensio 30 °’C
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O recobrimento foi feito, com a suspensfo aspergida 30 cm acima do leito de
particulas. Foram retiradas pequenas amostras de particulas em itervalos de 5 e 10 minutos
para analisar a massa aderida e a eficiéncia do recobrimento. A amostra foi imersa em 4gua
e apls a dissoluglo, o pd fol separado e pesado. A temperatura e a concentracio de nylon e
de silica na solucfc de recobrimento foram mantidas constantes. A baixas temperaturas e
altas taxas de uwmidade do gés de entrada obtém-se uma melhor eficiéneia. Os autores
observaram que 2 eficiéncia do recobrimentio € determinada pelo teor de umidade da

pelicula formada.

As dificuldades encontradas durante o processo de recobrimento sfo originarias

em diversos pontos, segundo LOPEZ (1995).

-~ Os defeitos relanivos ao nlcleo gerabmente tém relacfio com dureza, aspereza e
laminacio.
~ O preparc do material de recobrimentoc ¢ outro ponto critico. As formulacBes

contendo pigmentos sfio susceptiveis a ma dispersio dos sélidos, resultando em

perdas das propriedades mecénicas do filme.

~ (O desequilibric entre o regime de aspersio e a secagem gera defeitos como
superficie enrugada e a umidade excessiva na drea de aspersfo, provoca remocio

parcial da camada de revestimento formada (peeling).

~ As solugdes concentradas sdo dificeis de serem aplicadas, de modo que a qualidade
do recobrimento ¢ baixa e a perda de material aumenta, pela secagem das goticulas.
Estas solu¢Ses minimizam o tempo de processo. Mo entanto, pode resultar em

aglomerado das particulas.

— O aumento da temperatura da solugfo de recobrimento diminui a viscosidade e

facilita a aspersdo sobre as particulas.

— A diminuicdo do tamanho das gotas, pelo aumento da pressfio, aumenta a area total
de aspersdo, facilita a troca de calor, aumenta a evaporacdo e seca mais rapido as

particulas recobertas.

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

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

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

GUIGNON er al. (2003) investigaram os pardmetros operacionais para um
processo de recobrimento em leito fhuidizado. Trabathando em um leito fhuidizado Wurster,
estudaram 2 possibilidade de recobrimento de varios tipos de particulas sélidas e solucbes
aguosas de recobrimento. Us materiais utilizados foram semolina de trigo, esferas de vidro,
almmina, resing de poliestirenc, plastico PMMA, com uma faixa de tamanho entre 125 ¢
1230 um e densidade entre 500 e 2500 Kg m”. Os materiais para o recobrimento foram
maltodextrina, goma acécia e cloreto de sbédic em solucBes aguosas, a vaz8o do ar de
fuidizacdo ¢ determnada para cada tipo de particula. Para cada solugBo de recobrimento a
taxa de fluxo gue conduz i aglomeracfio € considerada como o limite méximo do fluxo
usado para recobrir. A aglomeragio acontece se wna ponte lquida ¢ estabelecida entre duas
particulas e permanece até completa secagem entfo a ponte sdlida tem a resisténeia a tensfo

mecanica da colisdo com outras particulas,

A carga inicial para cada tipo de particula foi de 500 g, vazBo do ar de fluidizagdo
¢ mantida constante durante o processo. A massa de recobrimento introduzida representa
no minimo 15 % do total da massa inicial de particulas. Para os experimentos de
recobrimento foram definidas trés fases: circulagiio do ar ¢ particulas para equilibrar a
temperatura em 50 °C (10-15 min), aspersfio com a solucdo de recobrimento com taxa
constante do fluxo mantendo a temperatura em 50 = 2 °C (25-33 min), ¢ a secagem €
esfriamento fmal (10-15min). A semolina, alumina e particulas de vidro foram recobertas
com a soliclo de cloreto de sédio, maltodextrina e goma acacia. A resina e PMMA foram
recobertas usando a solugfo de maltodextrina os experimentos foram feitos em triplicata.
Observou-se que a massa do soluto fixada as particulas aumenta linearmente com o tempo.
A maior adesfoc ¢ observada para a goma acécia em particulas de alumina com um
rendimento de 98 %. Para o recobnimento com cloreto de s6dio depois de 15 min de
pulverizacdo da solugfio nas esferas de vidro a massa de recobrimento aderida as particulas
ndc aumentaram.

Para dadas particulas recobertas sem aglomeracio em um leito tipo Wurster, deve-
se atentar para:

— o tamanho e a densidade das particulas para estimar a vazio do ar de fluidizaco

adequada para uma boa circulagfio das particulas no leito.
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— para a otimizacgo da vazdo de sohuglo de recobrimento, a uma dada temperatura de
secagem, deve-se avaliar as propriedades de adesfio para cada par particula-

recobrimento {tensfo superficial, viscosidade e a area especificas das particulas.

—~ a estrutura do recobrimento {cristalino, amorfo), e a rugosidade da superficie da

particula para conhecer as caracteristicas da adesfo do recobrimento seco.

2.5 — Tecnologia de aglomeracio

A aglomeracfio ¢ definida como o aumento de tamanho de particulas, devido a
mudancas na superficie do material particulado causado pelas forgas de ligacBo entre

particulas e um material igante ou através das forgas interparticuias.

A aglomeracdo € uma operacio unitdria que envolve a tecnologie de processos
mecédnicos. Os processos meclnicos podem ser classificados por processo de combinacio e
separacdo, produzindo particulas com e sem aumento de tamanho, respectivamente. O

(Quadro 2.1 mostra um resumo destas operacdes.

(Quadro 2.1 — Processos mecénicos por combinacgdo e separagio (PIETSCH, 1997).

COMBINACAO SEPARACAQ
Sem mudar 0 | Mistura de pds e Separacdo mecinica Estas mudancas
] fabricacfo de ~filtro ocorrem de acordo
¢ 0 de blendas -classificador as caracteristicas do
particula -peneira, etc s6lido particulade
{(tamanho, volume,
Com mudanga | Aumento de Redugcdo de tamanho: distribuicio, forma,
tamanho por -moinho densidade, massa,
de tamanho de |\ oy GMERACAO | -triturador porosidade, teor de
particula umidade)
Trangporte, estocagem e manuseio de material
Sélido

A forga dos aglomerados deriva da ag#o entre as forcas ligantes gue atuam enire os
pontos de coordenacfo das particulas, nas interfaces ligante-particula ou através da pressio
capilar no preenchimento do volume de poro das particulas. A Figura 2.8 mostra exemplos

de forgas de higacdo que atuam no processo de aglomeragio.
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Na letra (a2} observa-se um exemplo de forgas que atuam no processo de
sinterizac8o, fundico parcial e cristalizaciio de substincias soluveis. Em (b), a forgas
acontecem por reacdo quimica ¢ ligacSes com suspensdes de alta viscosidade. Outro tipo de
ligac8o ¢ através de ponte liguidas e cristalizac3o de substlncias dissolvidas, letra (c). Em
{d}, atuam forgas moleculares, forcas eletrositicas, for¢as magnéticas e forgas de valéncia.
(Observa-se na letra (¢), forcas de acoplamento (interlocking) e por fim em (f}, ocorrem

forgas capilares através de conglomerados, saturados de Hguido.

Figura 2.8 - Exernplos de forgas de ligacfo gue atuam no processo de aglomerac8o

Como mostrado anteriormente, ¢ processo de aglomeracio € uma operaciio na gual
particulas pequenas se transformam em particulas maiores. Esta operag8o pode ocorrer em
decorréncia do processo, como no caso de peletizacdo, compactaghio e tableting ou por
formacio de aglomerados a partir de pds-finps, como na aglomeragdo em leito

fluidodinamicamente ativo e prilling.

Durante a produgio e processamento de uma matriz solida num sistema disperso, o
fendmeno da aderéneia torna-se mais importante quanto menor for o tamanho da particula,
causando agregaco, aglomerac8o, recobrimento e acimulo. O tamanho critico de particula
estd em torno de 100 um, mas € possivel que particulas maiores sejam afetadas, devido a
presenca de wma grande fracfio de finos na distribuicio ou se o mecanismo de aderéncia
tornar-se efetivo. A aderéncia de materiais finamente divididos € observada durante a
operacdo em engenharia de processos mecinicos e podem ser desejavel ou indesejavel. A
Tabela 2.3 apresenta um resumo da ocorréncia do fenbmeno da aglomeracdo desejdvel e

indesejavel no processo de crescimento da particula e mistura.
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Tabela 2.3 — Fenbmeno da aglomerago nos processos mecinicos. PIETSCH (1997).

OPERACAO AGLOMERACAQ
) PROCESSO
UNITARIA Desejavel | Indesejavel | Depende
Mistura seca X
Mistura tmida X
Mistura Agitacio X
Suspensio X
Dispersio X
Leito Fluidizado X
Aglomeracio X
Briguetagem X
Tabletting .4
Aumento de Recobrimento X
temanho de | o otizagtio X
particula Sinterizacio X

A maioria destes processos, inclusive o recobrimento, necessita do fendmeno da
aglomeracfo para que haja crescimento de particulas. Todavia, a operagSc apresenta um
lado indesejavel neste processo, que € a tendéncia & aglomerac8c entre os substratos,
provocando um decréscimo na eficiéncia, comprometendo a qualidade dos nicleos

recobertos € causando, muitas vezes, um completo colapsoe do leito fluidodinamicamente

ativo.

2.5.1 - Mecanismo de formaciio ¢ crescimento de grinulos

De modo geral ha quatro mecanismos principais no crescimento de particulas por

aglomeracfio. Os mecanismos sdo:

- Nucleacéo

- Coalescéneia
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- Crescirpento
- Formagio de camadas

Nucleacfo: De acordo com CAPES (1980), a formacio de aglomerados pelo mecanismo de
nucleaclio se torna mais evidente guando estes aglomerados t8m difmetro aié 1 mm
Inicialmente, dois ou mais nicleos sélidos se formam e mantém-se juntos através de pontes
liquidas no estado pendular. O tamanho destes nicleos depende do tamanho das gotas de
Hquido e comseglientemente o tamanho de goticulas produzidas pelo bico de aspersio,
influencia no tamanho do grénulo formado. Os detalhes do mecanismo de nucleaco, desde
a ctapa de molhamento (ponte liguida) até€ a consolidaco das particulas (ponte sélida) séo

mostrados na Figura 2.9.

Soélido

o . _. )

O

Figura 2.9 — Mecanismo de aglomeragio por nucleacfio (KADAM, 1691).

HucivagSo
CopschdacSo

Coalescéncia: O critério basico de adesio no mecanismo por coalescéncia € que dois
solidos colidem entre si, coalescern ¢ a ligacdio resultante ¢ mais forte que os efeitos
combinados de todas as forgas atuantes. O processo continua, causando aumento de

tamanho por aglomerac8o.

Figura 2.10 — Mecanismo de aglomerag&o por coalescéncia (KADAM, 1991).

Crescimento: Este € ¢ mecamsmo convencional de crescimemto por aglomeragfo. O

fenbmeno ocomre da seguinte manecira. Inicialmente, particulas sfio aderidas formando
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aglomerados. Na seqliéncia, outras particulas se juntam so aglomerado ja formado, ¢ assim
o mesmo val aumentando o tamanho. Durante este mecamsmo de crescimento, pode
ocorrer a produc@o de particulas mencres por sbrasfo e/ou atrito entre as particulas e os
aglomerados formadoes ou entre 03 proprios aglomerados. Todavia, o aumento de tamanho €
o mecanismo dominante durante o processo. A Figura 2.11, mostra a seqiiéncia do

Mecanismo.

Figura 2.11 — Mecanismo de aglomerag8io por crescimento (KADAM, 1991).

Formacio de camadas: O crescimento de particulas por formagdo de camadas ocorre em

torno de um micleo, no qual particulas menores colidem e aderem formando camadas
concéntricas. O recobrimento de particulas € um exemplo deste tipo de crescimento na

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

O + QFOFOFOFO D+ 0 ey

Figura 2.12 - Mecanismo de aglomerago por formacfo de camadas (KADAM,
1991}
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2.5.1.2 — Aglomeracio ¢ for¢as imterparticulas em leitos fluidedinamicamente

ativos.,

Um estudo resumido de casos de formacBo de aglomerados indeseidveis ne
processo de recobrimento de particulas em leitos moéveis ¢ apresentado a seguir,
confirmando os principais parGmetros que comprometem o processo de recobrimento com a

formacio de aglomerados.

ILEY (1991) analisou o efeito do tamanho e da porosidade das particulas
trabalhando com recobrimenio em filme de particulas morgénicas porosas € nBo porosas
com diferentes tamanhos (560 e 490 ym), com polimerc latex (30 % em massa), no
processo Wurster. O autor observou que as particulas porosas apresentam maior tendéncia a
formar aglomerados que as particulas nfo porosas. Na comparacfo dos resultados de
gualidade do recobrimento obtidos por microscopia eletrbnica de varredura, notou gue as
particulas porosas formaram filmes irregulares; isso se deve ao fato dos poros e a
irregularidade da superficie dessas particulas reterem liguidos formando pontes e resultando
em aglomerados de particulas. Com testes de liberagio, por condutividade elétrica, obteve
os perfis de liberagBo para particulas nfo porosas e porosas. Us perfis de liberagio de
particulas nfio porosas foram mais lentos que os obtidos para as particulas porosas,
confirmando a importéncia da qualidade do recobrimento obtido no processo de liberaco ¢
justificando gue a formacfio de aglomerados ¢ indesejavel no processe de recobrimento em
filme. A penetracio do material de recobrimento nos pores, das particulas porosas, por
forcas capilares contribuiu para ineficiéncia de secagem, com formacio de pontes liquidas

e, por conseqiiéncia, o favorecimento de formacio de aglomerados.

LINK ¢ SCHLUNDER (1997) trabalharam com recobrimento e granulacfio de
particulas sdlidas em um leito fluidizado, imvestigando a influéncia de parfmetros
operacionais ¢ fluidodindmicos. Foi desenvolvido wm equipamento experimental
permitindo uma pesquisa mais detathada dos mecanismos basicos pelos quais os grénulos
sdo formados em processo de granulacio e recobrimento. Ao recobrir particulas de alumina
com uma suspensioc aquosa de cloreto de s6dio, lactose ¢ cal hidratada em leito fluidizado,
observaram que existe uma relac8io linear entre o crescimento da particula e o mimero de
eventos de recobrimento. A taxa de crescimento apresentou-se proporcional & umidade da

particula, passando por um méximo, ¢ depois ocorre a queda da taxa ¢ inicia-se a
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aglomeracdo das particulas. A adicBio de um surfactante na solug8o ajuda reduzir a tensfo
superficial aumentando a molhabilidade melhorando o espathamento das gotas sobre a
particula. A formacfio de aglomerados nfo fol observada quando utilizaram a suspenséo

com surfactante.

LITSTER e SARWONO (1996) estudaram experimentalmente a formacfo de
aglomerados em um granulador fluidizado rotatério de 0.3 m de didmetro. Esferas de vidro
de vérios tamanhos foram recoberias com parafina fundida. O efeito do tamanho das
particulas (1,5 a 8,0 mmy), da taxa de atomizacio do liguido (17 a 43 g/min} e da velocidade
de rotagdo {20 a 40 rpm) sobre a fragBo de aglomerados formados foi mvestigado. A
formagdo de aglomerados fo1 controlada pelas colisBes entre os grinulos molbados na zona
de aspersfo. Esta formacfo apresentou-se fortemente dependente do tamanho da particula,
sendo gque particulas menores resultaram na formacB8o de aglomerados de 60 a 90 %,
enguanto que as particulas maores que 4 mm nfo formaram aglomerados. O aumento da
taxa de atomizacfo do ligante favoreceu a formacdo de aglomerados, sendo possivel
determinar ¢ ponto de transicic do regime de granulacio para aglomeragfo dependente do
tamanho inicial da particula. Este ponto de transicdo, defimido entre a alta fragfio de
aglomerados obtidos (regime nfio inercial) e a ndo formacic de aglomerados {regime de
recobrimento) ¢ fortemente dependente do aumento da taxa de atomizacfo do ligquido, mas
com dependéncia fraca da velocidade de rotagfic. O aumento na velocidade de rotacic
desfavorece a formac#io de aglomerados, ou seja, diminui a porcentagem formada devido a
maior circulagdo dos sélidos e, por consegiiéncia, melhor taxa de secagem. Entretanto, este

efeito apresentou-se pequenoc em relacio 3 taxa de atomuzaco do ligante.

BECHER e SCHLUNDER (1996), ao estudarem o mecanismo de crescimento de
granulos em leito fluidizado, fazendo experimentos de granulacfo com uma suspensio de
carbonato de célcio (CaCO;), observaram que existe uma quantidade limite para
alimentac@o da soluco de recobrimento, sendo que acima desta quantidade a aglomerag#o
ndo pode ser controlada. As gotas que saem do bico atomizador sdo coletadas pelas
particulas, formando vérias camadas de liquido, secando em seguida. Com a colisfo das
particulas ainda molhadas ocorrerd a formacéio de pontes liquidas, ocorrendo de qualquer
forma ¢ crescimento. O micio da aglomeragfio ocorre somente se a forca de ligacho

nduzida pela ponte liguida entre as particulas for mais elevada do que as forcas de
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separacio causadas pelas colisdes ou pela forga peso, levando a formacio de grandes

aglomerados e a defluidizacdo {colapso) do leito de particulas.

WATANQO er. al. (1997) estudaram o recobrimento em filme de firmacos em leito
fluidizado agitado, observaram que a taxa de liguido adicionada ao leito é o fator Emitante
no processo de aglomeracio das particulas recobertas. O liguido adicionado € responsdvel
pela umidade do leito, sendo necessério para recobrir as particulas sem a formacio de
aglomerados, manter 2 umidade do lefto 2 um nivel em que ocorra a secagem sem formagio

de pontes liguidas entre as particulas.

PASSOS er. al. (1988), ao analisarem o comportamento de particulas secas e
molhadas em leitos de jorro e jorro-fluidizado bidimensionais, obtiveram aglomeracio

indesejada de particulas molhadas para vazbes altas de Hguido.

SCHNEIDER b BRIDGWATER (1993) estudaram a estabilidade de leitos de
jorro mothado, utilizado no processce de granulac8o, recobrimento e secagem de pastas,
utilizando quatro tipos de particulas de difmetros entre 2 a 5 mum, com agua e glicerol. Ao
analisarem o efeito do liquido imjetado no leito de jorre na altura da fonte constataram que a
fase liquida pode exercer comnsideravel influéncia no comportamento fluidodindmico do
leito de jorro, causandc um completo colapso do jorro, devido a coesfio de particulas. O
fator contribuinte para o aumento da significdncia de forgas coesivas de particulas em
processo de recobrimento ou granulacio € a diminuicdo desses liquidos no leito devido a
secagem. A quantidade maxima de lquido injetada esta relacionada a raz8o entre as forgas
inerciais da particula e as forgas viscosas ou de coesdo do filme liquido sobre as particulas,
favorecendo a formacdo de pontes liguidas entre as particulas que podem vir a solidificar,

formando aglomerados.

PASSOS e MUJUMDAR (2000) realizaram um estudo sobre o efeito das forgas
coesivas em leite de jorro e fluidizado de particulas molhadas. Estes leitos sdo utilizados
para o processamento de materiais em pastas, incluindo a produciio de pés-finos através da
secagem de suspensdes em leitos de particulas inertes, recobrimento de comprimidos ou
“pellets”, granulacfo, etc. Nestes processos, a operacic do leite movel € mais complexa
devido ao desenvolvimento de forcas coesivas resultantes de pontes liquidas entre as
particulas. Estas for¢as podem afetar o fluxo de gas no leito, levando & aglomeracfio

descontrolada de particulas € a2 um contato gds-solido ruim. As principais variaveis gue

33



Capitule 2 — Revisdo Bibliogrdfica

afetam a taxa de secagem de pastas em leitos de particulas mertes sfo a temperatura € a
taxa do ar de circulacBo das particulas. Ambas varidvels governam a transferéncia de calor
e a taxa de ciwculacBo dos solidos, respectivamente, sendo necessario um ajuste adequado

para ndo ocorrer 3 aglomeracio.

DEWETTINCK ef gl (1998} analisaram a tendéncia & aglomeragBo no
recobrimento de particulas (esferas de vidro de difmetro 365 pm e densidade de 2496
kg/m’), com solucdes aguosas de LBG (goma de feijfio), CMC (carboximetil celulose) ¢
ALG (alginato de sddio) em um leto fluidizado tipo Glatt. Foram utilizadas esferas de
vidro para garantir que os efeitos observados nos experimentos fossem atribuidos apenas ac
recobrimento aplicado. Para avaliar a operagio de recobrimento e a aglomeragfic foi
proposto o calculo da eficiéncia de evaporacfo, que, para um processo de secagem

convectivo, € dado pela equagio:

Yw—y
E = Aol 2.9
o7, (2.9}

em que : Y; - urmdade absoluta do ar na entrada do leito, kg/kg
Y, - umudade abscluta do ar na saida do letto, kg/kg
Y, - umidade absoluta do ar na saturacgdo, kg/kg

O valor limite observado ficou em tomo de 0,47 e quando excedia muito este
valor, o resultado era um completo colapso do leito, acompanhado de uma cobertura das
paredes do leito e do bico de atomizaclo por particulas aglomeradas. Os autores
verificaram que a tendéncia & aglomeracio ocorre devido a4 umidade do filme durante as
etapas de recobrimento e nfo devido as propriedades da solugfo. Foram analisadas as
propriedades reologicas da solugBo de recobrimento. Para o recobrimento com LBG e
CMC, os resultados sfo similares, apresentando uma superficie mais uniforme, de modo
que as imperfeiches so despreziveis. Para as solugbes de recobrimento contendo ALG ¢
CAR (carragena), as caracteristicas relacionadas 3 higroscopicidade e reologia sio
similares, no entanto, a solugio de CAR permute uma alta taxa de aspers@io antes que ©
colapso do leito ocorra. Este fenbmenc também pode influenciar a magnitude das

imperfeicGes na superficie recoberta.
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Com objetive de mibir a aglomeracho de particulas pelo répido crescimento
durante recobrimento de celulose cristalina (Celphere, 282 pm), YUASA er al. (1997}
acrescentaram NaCl a diferentes concentragdes (0.5 a 8 % em peso) as solugBes aguosas de
HPC (hidroxipropil celulose) e HPMC (hidroxipropil metil celulose). Para o processo de
recobrimento, utilizou-se um leito fluidizado com inserg@io de wm bico atomizador no topo
do leito. Afravés de imagens de microscopia sletrdmca, observou-se que com adigio de
NaCl a rugosidade da superficie das particulas aumentou. FUKUMORI ef ol (1993)
relataram que a mibico da aglomeracfio se deve ao aumento da rugosidade na superficie
das particulas recobertas, devido & cristalizacdo pela adicio de NaCl. Todavia, as particulas
recobertas sem adigio de Na(l também apresentaram rugosidade em sua superficie, assim
entende-se, neste trabalho, gue a inibicdo de aglomeracdo deve-se a outros fatores. Para

investigar este fato, foram analisados alguns efeitos:

1. Efeito da concentraclo de NaCl na viscosidade e transmitédncia da sohigfo aquosa
de HPC a 30 °C. Foi observado que para uma concentracéo de NaCl superior a 6 %,
a wviscosidade € a t{ransmitAncia da soluco de recobrimento diminuiram

abruptamente;

2. RazZo entre a temperatura ¢ viscosidade de uma soluciio aquosa de 6 % em peso de
HPC com e sem adicfo de NaCl Observou-se que & viscosidade s6 comega a
diminuir bruscamente, para a solugio isenta de NaCl, a partir de 50 °C, enguanto
que para a solu¢&o com adiglo de NaCl a viscosidade diminui a temperaturas bem

inferiores, 4 medida que aumenta-se a concentracio de NaCl;

3. Efeito da concentra¢fio de NaCl no didmetro médio da particula recoberta, durante o
recobrimento a diferentes temperaturas de entrada de ar: 70, 80 ¢ 90 °C. Observou-
se que sem adigdo de NaCl, as particulas aumentaram de tamanho, de 300 para 900
pm, enquanto que para a adicdo de NaCl de 0,5 e 5 o difimetro médio das particulas
recobertas diminui significativamente com o aumento da concentraciic e
temperatura, atingindo um valor limite observado de 450 pm, para a concentragio

de 5 % de NaCl, independente da temperatura.

Dando continuidade ao estudo sobre inibicdo de aglomeracfio no recobrimento de
particulas em leito fluidizado, YUASA er ol (1999) avaliaram o efeito do tamanho da

nuvem de aspersdo, na reducfio da aglomeragfo, bem como o efeito de NaCl no tamanho
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desta nuvem. Foram recobertas particulas de CP {celphere) com HPMC (hidroxipropil metil
cehise) e aditive NaCl, em leito fluidizado. Para medir o tamanho da nuvem de aspersdo,
utilizou-se um transmissor € urmn processador de sinals que atravessava o jato de aspersfo.
As imagens foram capturadas por um processador e enviadas a um microcomputador. Este
jato era vanado através do deslocamento da posicdo do bico de atomizacBio de 4, 8, 12 ¢ 18
cm em relacio ac leito de particulas. Foi observado que para wma alturz em torno de 20 cmy,
o jato de aspersfo adere-se as paredes do leito. Durante cada experimento, foram coletadas
amostras de 5 g em intervalos de 30 min. Os autores concluiram gue o aumento do volume
de ar de fluidizacio ¢ da temperatura do ar de entrada imbe a formacBo de aglomeracio das
particulas por pontes liguidas no recobrimento em leito fluidizado. E que o efeito da
concentracio de NaCl no tamanho da névoa no leito fluidizado foi dificilmente observado,
mas no revestimenio observou-se um crescimento no grau de supressio da aglomeracio
com ¢ aumento da concentragio de Na(ll na solucBio de recobrimento. Conseglientemente a
supressdo da aglomeraciio estd relacionada 2 uma redugfo na viscosidade da soluco de

recobrimento através da solubilidade pela adicSo de NaCL

SAKAT e ATAIDE (2000) analisaram o efeito das variaveis de processo na taxa de
crescimento de particulas, fragfo méssica de aglomerados e eficiéncia média de
recobrimento. Foram recobertas esferas de vidro de trés didmetros distintos: 0,5475; 0,2735
e 0,1630 mm, em leito fluidizado. As varidveis de processo analisadas foram: didmetro
medio das esferas, carga de particulas no letto e vazio de solucio de recobrimento. Com
base na cinética de crescimento e considerando gque o recobrimento em leito fluidizado
comporta-se como wm sistema de mustura perfeita (VERLOOP ef al., 1968), o processo foi
descrito matematicamente como um modelo de primeira ordem, através da equagso

integrada a seguir:

WC =] —~exp(—kt) (2.10)
onde: WC = taxa de crescimento

k = constante da taxa de crescimento, (min™)

t; = tempo de recobrimento, (min)
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A eficiéneia do processo de recobrimento € definida como a razfo enire a
quantidade de sélidos depositada sobre as particulas pela quantidade de massa séhida de

recobrimento atomizada em funco do tempo (Equacgo 2.11).

, {Aé‘g?‘ ‘-‘M(},}
%)= ~d 2L 100 {2.11)
W‘!‘CS fr

Apods o tempo de processo de recobrimento determinou-se a taxa de aglomeracio, como:

M agh
Agl(%) =100 (2.12)

H
Os autores conchiiram, neste trabalho, que:

- a eficiéncia media obtida apresentou valores acima de 80 %;

i

o modelo linear de mistura perfeita descreve bem a cindtica de crescimento de

particulas (coeficiente de correlagdo > 0,97);

os pardmetros analisados: cargas de esferas, descarga de scluc8o de recobrimento e
didmetro das esferas, exerceram influéncia significativa na cinética de crescimento e

na porcentagem de aglomerados;

o percentual de aglomerados ¢ bastante sensivel 3 relac8o carga de particulas/vazio

de suspensio de recobrimento.

SALEH er al. (2003) fizeram wum estudo experimental ¢ modelagem de
recobrimento ¢ aglomeracdio em leito fluidizado. Investigaram o efeito do tamanho de
particulas como critério para o recobrimento, usaram areéia como suporie com tamanho
médio variando de 90-639 pm, como uma solucdo aquosa de NaCl como liguido de
recobrimento. Observaram que 2 taxa de crescimento ¢ a eficiéncia aumentam com a
diminui¢dio do tamanho das particulas. O crescimento ¢ governado principalmente pela
camada de particulas maiores que 200 pm, enquanto que, para particulas finas isto ocorre

por aglomeragfo.

O entendimento do recobrimento em leito fluidizado depende do mecanismo que
governa 0 crescimento das particulas, da estabihidade operacional e eficiéncia. No entanto,
devido 2 complexidade do fendmeno, a influéncia das condigbes operacionais nestes

critérios ainda nfio ¢ bem entendida. Para predizer a evolugio da distribuic8o do tamanho
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das particulas no processo, um modelo mateméatico foi estabelecido usando um balango de

massa convencional em conjunto com uma equaco de balango populacional.

Os autores chegaram 4 conclusfo que a taxa de crescimento e a eficiéncia
duminuem com © aumento do tamanho das particulas. O crescimento £ governado
principalmente por camadas para particulas maiores que 200 um, enquanto que para as
particulas finas o mecanismo predominante € aglomeraclo. Para as particulas menores que
S0 pm, a operacgio de recobrimento conduz & um crescimenio incontroldvel e o colapso do
ieito. No entanto, o recobrimento de finos pode ser realizado adicionando zlgumas
particulas recobertas (d, ~ 450 pm). Um modelo matemdtico baseado no conceito do
balango populacional foi estabelecido supondo que o recobrimento e a aglomeraco sdo um
fendmeno dependente do tamanho das particulas. A comparacfo entre os valores preditos ¢
os resultados experimentais mostrou gue a taxa da formagBo do aglomerado diminui

seguindo uma lei de poténeia.

HEMATI er al(2003) trabathando com recobrimento e granulacio em leito
fluidizado, estudaram a influéncia das varidveis relacionadas de processo ¢ propriedades
fisico-quimicas na cinética de crescimento. Investigaram os seguintes fendmenos que

ocorrem durante o aumento do tamanhe dos granulos no leito fluidizado:
a) o efeito das varidveis de processo;
b} influéneia da localizacBio do atomizador com relacfo a distribuicdo do ar,

¢} o© comportamento hidrodindmico e térmico do leito fluidizado na presenca de uma

pulverizacdo submersa;
d} influéncia da velocidade do ar de atomizacgio;
¢} influéneia da vazfio da solug8o na taxa da vazio de atomizagio constante do ar;
f} influéncia da viscosidade;
g} mfluéneia da tensfio superficial e dngulo de contato;
h} influencia do tamanho da particula

As variaveis de processo mais importantes sfo: a posigo do bico atomizador, a

velocidade do ar de fluidizacfo, temperatura do ar de enirada, taxa do fluxo de ar do bico



Capitulo 2 — Revisdo Bibliogrdfica

de atomizacdo, e a temperatura do leito. Estes par@metros de processo sfo interdependentes

e podem produzir um produto desejavel se esta interdependéncia for entendida.

Quanto a influéneia da localizacio do bico atomizador, esta andlise foi feita
durante ¢ recobrimento de particulas de areia no leito thudizado com wma soluciio de NaCl
A soluco saling € introduzida em trés diferentes afturas 0,13, 0,23, e 0,33 m, acima da

placa distribuidora os autores observaram que:

~ A altura do bico atomizador tem uma influéneia significativa no crescimento da
particula, especificamente quando essa altura é maior que 0,23 m o que acarreta

uma reducio na taxa de crescimento de 14 % para 8 % no fim do processo.

— A taxa de recobrimento e a eficiéncia diminuermn variando entre 91,4 % e 58 %
guando a altura do bico atomizador € aumentads de 0,13 para .33 m. Isto pode ser
explicado pelo fato que, avmentando a distdncia entre o atomizador e a superficie
do leito de particulas favorece tanto a secagem da aspersfo quanto a molhabilidade

da parede do leito.

O comportamento hidrodinamico do leito foi analisado na presenca da
pulverizacfo submersa num leito constituido de particulas de areia (100 e 250 pm de
difimetro inicial), com a temperatura mantida em 100 °C. Os perfis da pressio estitica
mostraram que a atomizaglo nfo afeta o comportamento hidrodinamico do leito de
particulas, a zona influenciada do leito era apenas uma regifio restrita, situada loge abaixo
do bico atomizador de modo que o comprimento da penetracfo do spray era sempre menos
que 30 mm. Com relagdo ao perfil de temperatura, os resultados revelaram a existéncia de
regides de baixa temperatura perto do bico atomizador onde a maior parte da evaporacio
ocorre. Esta regifio ¢ considerada como a zona timida de evaporacio no lefto. Foi observado
que na faixa de variagio das condicBes operacionais estudadas, o volume de umidade na
zona de evaporacdio varia entre 0,5 a 3 % do volume total da camada fluidizada e o volume
dessa zona aumenta: lentamente com ¢ aumento da vazdo de ar de atomizagio, com a
diminuic&o da velocidade em excesso do ar de fluidizagio (U-Upnys) € com aumento da taxa

da vazio de pulverizacgio.

A velocidade do ar de fluidizagio afeta a mstabilidade da operacio e o mecanismo
de crescimento, para uma temperatura e uma taxa de vazio da solugBo ligante fixa no leito,

sendo um dos par@metros mals importantes. Estes pardmetros determinam também 2
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capacidade de secagem. Observaram gque uma vazico mais elevada produzird uma
evaporacio rapida favorecendo o mecanismo de recobrimento ou a formacfo de grénulos
menores ¢ fridveis. Uma taxa de fluxo mais baixa realcard granulos maiores, compactos, €
mais densos. Além disso, o comportamento hidrodmamico do leito fluidizado e a mistura
das particulas sfo fortes fumgbes da velocidade do ar de fluidizagio. Uma escolha
apropriada deste parfmetro € essencial para evitar aglomeracdo indesejads ¢ manter uma
operacic estavel por periodos longos. Observaram também gue a deflmdizaclo estd
caracterizada por uma rédpida diminuiclio na queda de pressio, porgue uma grande
guantidade de ar de fluidizag@o atravessa o leito empacotado por uma regifio preferencial. E

quanto mais baixa a velocidade do ar trabalhada mais rapida a defluidizagBo ocorre.

A literatura apresenta diversos trabalhos sobre a influéncia das forcas
interparticulas na dindmica de leitos ativos, principalmente a forga devido 2 ponte liquida
que ocorre quando a ferceira fase (& lquida) ¢ adicionada ao leito de particulas. Os
trabalhos se referem ao recobrimento de particulas ou secagem de pastas e suspensfes em
leito de jorro e fluidizado. No recobrimento de particulas, o inicio do processo acontece
com 0 leito em boas condicdes de mistura € esse comportamento vai sendo comprometido a
medida que a suspensio/solugio de recobrimento ¢ adicionada ac leito. Em muitos casos,
dependendo das condigBes operacionais, principalmente vazio de suspensfio e pressio de
atomizacho, o leito ¢ desfluidizado {colapso} ou a alimentacio da suspensfio de
recobrimento passa a ser realizada de forma intermitente. No caso da secagem de pastas ¢
suspensfes, geralmente com operagiio em batelada, o leito sofre modificacdes importantes
na sua estabilidade no momento inmicial do processo. Alguns autores (MEDEIROS, 2001;
SPITZNER NETO e FREIRE, 2000) analisaram este efeito através do céleulo aproximado
do grau de saturacfo da polpa de frutas fropicats e ovo homogeinizado, respectivamente,
em relacio ao leito de particulas. O grau de saturaco € calculado através da razio entre ¢

volume de pasta ou suspensio adicionada ao leito € o volume de vazios no leito.

Viarios autores (ARAI e SUGIYAMA, 1974; ARAI et al, 1980; D’AMORE et al,
1979; VANECEK et al, 1967) estudaram a influ€ncia do teor de umidade, tipo do material
¢ difimetro da particula na fluidodindmica de leitos fluidizados. Os materiais que facilmente
absorvern 4gua, que s30 materiais porosos € capilares porosos, nfo alleram as
caracteristicas de fluidizacio, mesmo quando possuem alto teor de urnidade. Por exemplo,

algumas resinas de troca idnica com 50 % de umidade, apresentam o mesmo desempenho
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durante a fluidizacBio quando comparadas com ¢ material seco. Todavia, para outros
materiais, como esferas de vidro ou areia, apds atingir um certo teor de umidade comegam
a surgir dificuldades em atingir o regime de fluidizag8o, aumentando significativamente a
velocidade na condicdo de mimma fluidizacBo, huntamente com a ndo uniformidade da
estrufura do leito e a formag@o de canais. Isso ocorre para materiais gue ndo absorvem
dgua, onde se observa um aumento na velocidade de minima fluidizac8o para baixos teores

de umidade. Esse fenbmeno, para os dois tipos de materiais, pode ser observado na Figura

2.13, para esferas de vidro ¢ argila.

e8o TTIT T
Material 4 {ram}
., . 4,%g
Aveiz
V60 0 0,5%
Faferaz ® p,35 B
e widro 3| 554
P}nﬂ"f#

Tf (s

0w )
Tmidede do muderial (%)

Figura 2.13 — Influéncia do teor de umidade do material na velocidade de minima

fluidizag8o de esferas de vidro ¢ areia (STRUMILLO e KUDRA, 1986).

Para a maioria das aplicacSes de secagem, a maior dificuldade em iniciar o regime
de fluidizacho corresponde a um determinado intervalo de umidade que corresponde 2
umidade Iivre, periodo de taxa de secagem constante. O teor de umidade jA ndo mais

interfere na fluidodindmica do leito para taxa de secagem decrescente.

A Figura 2.13 mostra o aumento na velocidade de minima fluidizagdo causada

pelo aumento do teor de umidade do material.
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SEVILLE e CLIFT (1984) estudaram o efeito da adigio de ligudo ndo-volatd
duranie o recobrimento de um determinado material do grupo B segundo a classificagfio de
Geldart (1986), utilizando um leito fluidizado. Observou-se um aumento da coesividade
deste material, dificultando a fluidizacdio. Um aumento da porosidade do leito ¢ da
velocidade na condico de minima fuidizacdo foi observado para a faixg estudada Foram
fluidizadas particulas de vidro de densidade igual 2 2950 kg/m’, em um leito de 15,2 cm de
difdmetro com distribuidor em placa perfurada. A adicBc de uma peguena guantidade de
Hguido nio volatd em matenial do grupo B mostra o comportamento fluidodindmico do

material na faixa de transico do grupe A para C.

RHODES ef al (2001) verificaram a influéncia das forgas interparticulas nas
caracteristicas de fluidizagBo de particulas dos grupos C, A, B e D, segundo classificagio
de Geldart. Para fazer este estudo, fo1 desenvolvide um software de simulacBo baseado no

método de elementos finito (DEM). Como consideractes do modelo, tem-se que:

— o movimenic do gas de fluidizacfio € descrito pela equacio integrada de Navier

Stokes;
— 0 movimento de uma particula € descrito pela equagio de Newton do movimento;

— as colisBes particuia-particula e parede-particula foram simuladas pela Lei de
Hooke;

- as interacdes entre particulas e gas de fluidizacdo foram descritas considerando duas
hipdteses: 1) quando a porosidade do leito era menor que 0,8 utilizou-se a equagfo
de Ergun para leito empacotado; 2) quando a porosidade do leito era maior que 0,8,
utilizou-se uma equacglo modificada da resisténcia do fluido sobre uma Unica

particula.

Com objetivo de estudar o efeito geral das forgas interparticulas (Fi) foi
necessario utilizar uma forca conhecida e de facil ajuste — peso flutuante de uma particula.
Assim, foi possivel variar a forga interparticula com ¢ incremento da constante (©):

F, = wrdyg ip" ~2) (2.13)

Os pardmetros de entrada do programa so: o leito fluidizado possui 8 cm de

largura ¢ 20 cm de altura; 4000 particulas de difmetro igual a 1 mm e densidade igual a
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2650 kg/m’ foram fluidizadas por fluxo de ar: o intervalo de tempo, para o qual a

velocidade do gés permanece constante, foi At=1,5s.

O comportamento do leito durante o tempo de simulacBo foi identificado em trés

mstantes, de acordo com a movimentac3o das particulas:
- TIPOI~lettofixo (t=02a985s50ull=0a0,778 m/s);

-~ TIPO 11 — pequenas flutuactes do leito com rearranjo de particulas (t =952 155 s
ou U =0,778 a 0,858 m/s);

— TIPO IIT — flutnacfes na gueda de press3e do leilo e aumento da velocidade do gés:

formacio, coalescéncia e erupcio de bothas (t> 15,5 sou U > 0,858 m/s).

A variacio de Up/Uye em fiing8io de © para particulas de diferentes densidades foi
verificada e através do resultado, mostrou-se que Up/Upys aumenta com o aumento de o e
nfic apresentz variac8o para particulas de diferentes densidades. Observou-se, também, gue
a transicio do comportamento de particulas do grupo B para o A ocorre quando © se

aproxima de 1.
As principais concluses do trabalho foram:

~ a velocidade de mimima fluidizacBc nfo ¢ sensivel a variacBes de forgas
mterparticulas, ou seja, nfio vana com . Por outro lado, a velocidade minima de
bolha aumenta com o aumento das forcas imterparticulas, para as particulas dos

grupos A e B;

— a transigio do comportamento das particulas do grupo B para o grupo A, ocorre
quando a forga mterparticula € aproximadamente igual ao peso flutuante de uma

tmnica particula.

PASSOS ¢ MASSARANI (2000) propuseram uma metodologia de analise para
descrever as forgas coesivas entre particulas utilizando leitos fluidizados. Foram fluidizadas
particulas de vidro, do grupo B de Geldart, numa coluna construida em acrilico com as
seguintes dimensdes: 70 cm de altura e didmetro de 7,6 cm, acoplada a wmn distnibuidor de
ar em forma cdnica, empacotiado com esferas de aco (5 mm). Para induzir o efeito coesive
no leito de particulas de vidro, foram utilizados trés liguidos diferentes: agua, nujol e

ghicerina. Os ensaios foram realizados com uma carga fixa de particulas de 762 g, com
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adic8o de liquido variando de 0 a 20 mi..

As observagbes feitas sobre ¢ comportamento destes leitos, na condicfio de

fluidizacSo incipiente foram:

i

para os leitos com nwol {0 2 0.5 ml adicionado), ap6s AP ocorre o deslizamento
do leito na parede da coluna, evidenciando o rompimento das forgas de adesio
entre as particulas € a parede. Em seguida, o leito quebra-se e as particulas caem

em forma de chuva, significando a guebra das forgas de coesfio;

— para alimentagfio de 2 ml de mujol, o leito desliza na parede, sem movimento das

particulas ¢ estas mantém-se coesas e ndo ha fluidizacfo;

— para alimentacfio de glicerina igual ou maior 2 0,4 mL, o leito desliza e cai na base
da coluna, partindo-se; regibes desfluidizadas acima do distribuidor ocorrem;
verifica-se histerese nas curvas de queda de pressfio em funciio da velocidade,

aumentando com ¢ aumento da alimentacfio de liguido;
- para nujol — observou-se regime mais estavel comn dados mais reprodutiveis;

— para gheerina — flndizacfo dificil, formacio de caminhos preferenciais para o ar ¢

expansio consideravel do leito apds a ruptura.

Os autores conclufram que embora os resultados sejam preliminares, os lquidos
lubrificantes (como nujol) facilitam o deslizamento do leito sobre as paredes da coluna, mas

nfo necessariamente, reduzindoe o efeito da coesfo entre particulas.

A necessidade de entender a defluidizacio de um leito devido & presenca de
Hiquido na superficie das particulas foi investigada por McLAUGHLIN e RHODES (2001)
utilizando particulas inertes de didmetro igual 1,09 mm e densidade 2,59 g/enr’. O leito
utilizado para fluidizar as particulas possui 15 ¢m de didmetro, distribuidor de ar com furos
de 1 mm em arranjo triangular. Os ensaios foram realizados com a introdugio de um
liquido newtoniano e nfo-volatil a diferentes viscosidades e tensfio superficial. Estudou-se
o comportamento do leito, segundo a fluidizacdo de particulas do grupo B de Geldart,
principalmente através de observacBes visuais ¢ da queda de pressio em funco da
velocidade superficial do ar no leito. Antes da adicdo de liguido, a fluidizacio do sistema
apresentou comportamento do grupo B de Geldart ¢ esta condicdo servia para efeito de

comparag8o para 08 ouires estagios, ao longo dos ensaios. O mcremento da adigio de
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Hguido resultou na transic8o do comportamento do grupo B para o grupe A de Geldart e
eventualmente para ¢ grupo C.

O resultado principal relaciona a mudanca no comportamento de wm leito de
particulas pela adigio de liguido a diferentes viscosidades. A transicfo de wm grupo para
outro (Geldart) foi avaliada por A (razfio entre a forca interparticula e a forga de arraste do
fluido). A forca interparticula, devido 3 ponte Houida ¢ expressa pela soma das forgas
viscosas e tensdo superficial, enguanto a forca de amraste do fluido € expressa pelo peso

flutuante de uma Yinica particula,
0,6 < hac < 1,07 — mudanga no comportamento do leito do grupo A parao C.
0,02 < Apa < 0,06 — mudanca no comportamento do leite do grupo B para o A.

O resuliado geral € mostrade na Figura 2.14 através do efeifo da viscosidade do
Hoguido adicionado ao leito em funcdo do volume de liquido adicionado {expresso pela

razdo entre o volume de Hguwido adicionado e o volume de sdlido no leito, em

porcentagemy.
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Figura 2.14 — Efeito da viscosidade ¢ do volume de liquido adicionado no
comportamento de um letto, segundo Geldart (McLAUGHLIN e RHODES, 2001).
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PONT ef al. (2001) mvestigaram os efeitos das propriedades fsico-quimicas como
viscosidade e molhamento do liquido de granulacfio na superficie das particulas séhidas, na
cinética de granulacio em leito fluidizado. Foram realizados ensaios de granulagio em
bateladas de 2 kg com particulas de areia (d, = 100 pm} e esferas de vidro {d, = 95 ¢ 500
um). A suspensfo de granulacio € composta de carboximetil metil celulose (CMCyal, Ze
3 % em peso, para fazer o estudo da viscosidade da suspensfo entre 16 ¢ 185 cP. As
particulas foram fluidizadas de acorde com as seguintes condigdes operacionais:
temperatura do leito igual a 50 °C; velocidade de fluidizagio (U — Unp) igual a 19 covfs;
vazgo do ar de fluidizacBo e do ar de atomizagdo foram mantidas constantes em 2,6 g/min ¢
0,64 m’/h, respectivamente. O efeito da tensio superficial entre 0,072 e 0,033 N/m é
investigado pela adicBio de surfactante a suspensfo contendo 1 % de CMC em peso. Os
resultados indicam que © crescimento de aglomerados é favorecido quando a tensfo
superficial aumenta ¢ o angulo de contato dimunud, enquanto a viscosidade da suspensio
apresentou menor efeito que os parametros de interface. OUs resultados mostram que as

forcas dominantes no processo de granulacdo sfo as forcas por capilaridade.

Quando uma suspensfo ¢ pulverizada sobre um lefte fluidizado contendo
particulas hidrofébicas, grande parte da suspensio € elutriada e coletada por um ciclone na
forma de pd, mostrando que a secagem da suspensio ocorre a baixa femperatura. Este
resultado indica que a atornizacfo da suspensfo utilizada neste trabalho sobre particulas
sélidas, possui fraca caracteristica de molhamento e o processo pode ser usado para

secagem de suspensfes termosensiveis.

Segundo SEVILLE ef /. (2000), a adicBio de camadas finas de liguido a um leito
fluidizado faz com que as particulas fiquem mais coesivas, podendo ser observado, na
Figura 2.15, a for¢a lquida maxima da ponte que pode igualar o peso da particula, para
particulas até 100 um. Como conseqgiiéncia deste comportamento pode ocorrer ¢ aumento
da porosidade estabelecida do leitc na mimma fluidizagio (SEVILLE er af., 1987;
SEVILLE e CLIFT, 1984), aumentando assim a velocidade de minima fluidizac8o. O efeito
coesivo estabiliza uma estrutura de uma porosidade mais elevada. Este primeiro estudo
mostra também que a adi¢fo de uma quantidade pequena do hquido é suficiente para causar
uma separacio entre os pontos da mimma fluidizacio e de minimo borbulhamento, com

uma regifio estavel da expansfo entre eles.
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Figura. 2.15 - Comparacfo das forcas interparticula, com o difmetro da particula (as
linhas tracejadas indicam ¢ contato com o plano da superficie rugosa) (SEVILLE er
al. {1997},

WILLETT (1999), examinou o efeito do recobrimento de esferas de vidro com
dleo ndio voiatil na fluidizaclio para os casos de volume de liquido constante no leito e para
um aumento linear do volume de liguido, ¢ Gltimo simula as condigBes de um processo de
aglomeracfo, por exemplo. Em ambos os casos, o movimento da particula foi monitorado
seguindo uma Unica particula do tragador radioativo usando a técnica da Emissdo do
Positron de Particula (PEPT; PARKER er a4l (1993)). Esta técnica permite que uma
particula, representativa da massa total de particulas {neste caso idéntica) seja monitorada
nas velocidades de até alguns metros por segundo, localizando a posi¢io da ordem de 50
vezes por segundo. Sucessivas posicBes podem ser usadas para obter a velocidades das

particulas, usando uma variedade de algoritmos simples que permitem a localizaciic de
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erros da lejtura. Neste caso, WILLETT, usou um tempo de 2 minutos de processo para

obter wma média do movimento das particulas.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3 - Miateriais

3.5- Materizl 2 ser recoberto

O material utilizado como excipiente no processo de recobrimento € composto de
particulas sem principio ativo de celulose microcristaling — MICROCEL, com a faixa de
difmetro de granulos, entre 300 a 420 um. FEssas particulas foram recobertas, por
atormizacio da suspensfic polunérica, em leito fhudizado e em escala de laboraténo. Este
material foi utilizado por SILVA (2003) e guando seco apresentou uma boa fluidizacio. A
celulose microcristalina € apresentada comercialmente de varias formas de acordo com sua
distribuiciio granulométrica. Neste trabalho, foi utilizado o tipo MC-500, adquirida da
Blanver Farmoguimica LTDA, na forma de pé fino, branco, inodoro, fibroso, insolivel em

dgua e que apresenta as seguintes especificacdes, mostradas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Caracteristicas da MICROCEL (SILVA, 2003).

Tipo Pap | Ps dp
g/cm g/cm um
MC - 500 0,97 1,55 360

Realizou-se testes preliminares, inchundo ensajos fluidodindmicos e de
recobrimento, com o© objetivo de verificar o comportamento do material, bem como
estabelecer faixas experimentais. Nestes ensaios foram utilizadas particulas de MICROCEL
do tipe MC ~ 500, caracterizadas ¢ separadas em relacBio & distribuicgo granulométrica e
didmetro médio de particula para a faixa de tamanho especificada (300 a 420 um). Para os
testes preliminares de recobrimento, foi feita uma andlise da distribuicdo granulométrica

por peneiras antes ¢ apds o recobrimento.
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3.1.1 ~ Suspensio de recobrimento

As particulas s3o recobertas por atomizagfio da suspensdo pelimérica, em leito
fluidizado. A suspensdo polimérica utilizada, & base de Eudragit® contém 12 % de solidos

e suspensdo. A Tabela 3.2 apresenta a formulacBo desta suspensBo.

Tabela 3.2 - Composic3o da suspensio de recobrimento, DONIDA (2000).

Regentes {%) em massa
Fudragit 1L.30-D55 16,7
PEG 6000 0,75
Talco 2,75
Estearato de magnésio 1,60
Diéxido de titdnio 1,40
Corante 0.60
Trietil citrato 4,50
Agua 76,30

Esta suspensdo foi usada no trabalho de SILVA (2003) com base nos resultados
encontrados por DONIDA (2600), que irabalhando com a mesma formulagiio no
recobrimento polimérico de uréia, obteve a formaco de um filme uniforme e liso. Cada
componente tem uma funcdio especifica na suspensdc de recobrimento, como se segue: ¢
polietileno glicol — PEG 6000 ¢ o trietil citrato s3o plastificantes ¢ tém a finalidade de dar
flexibilidade a pelicula, para gue suporte melhor as tensdes mecénicas; o falco e o estearato
de magnésio tém a fungfo de agentes de separaco e alisamento, reduzindo a aglutinacdo da
pelicula a0 secarem e produzindo uma superficie lisa. O estearato de magnésio é
responsavel pela diminuicBo da tens3o superficial da suspensfo, facilita o espalhamento da
mesma sobre a superficie da particula € sobre a camada do filme seco sobre a particula; o
diéxido de titdnio € um opacificante, fornecendo ao revestimento uma coloragio uniforme,
mpedindo que a superficie do nicleo seja visualizada, principalmente quando se trabalha

com particulas de coloracBio escura; 0 coranie € usado para proporcionar cor € boa
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aparéncla 4s particulas recobertas, e, principalmente nos testes de microscopia, para
methorar a visualizagdo e identificar os defeitos na pelicula formada. O EUDRAGIT® tem
aproximadamente 20 anos no mercado. SHo copolimeros de édcidos metacrilico,
aminecetilmetacrilatos e ésteres neutros de 4cidos acrilicos ¢ metacrilicos. As propriedades
de permeabilidade e sclubilidade dependem da gquantidade de grupos 4cidos, bésicos e
hidrofilicos presentes. Podem ser utilizados com solventes orgénicos ou em dispersfes
aquosas. Os polimeros EUDRAGIT podem ser aplicados em todas as formas de dosagem
sélida: comprimidos, capsulas e microgranulos. Este polimero pode ser usado também na
fabricagdo de pellets, granulos e comprimidos para liberacio constante. Os polimeros sdo
processados na forma de solugBio em solvente orgénico (alcool ou acetona) como misturas

de solugdes orgénicas em dgua pura ou agua e latex.

3.2 ~ Equipamento experimental

O equipamento experimental utilizado no processo de recobrimento foi projetado e
construido por SILVA (2002) ¢ ¢ mostrado na Figura 3.1. O leito consta de uma coluna
cilindrica, construida em acrilico, com 14 c¢cm de didmetro interno e 60 cm de altura,
contendo uma clmara plenum (9) de 20 cm de altura, na parte inferior do leito, antes da
placa distribuidora (10). O ar de fluidizag8io ¢ fornecido por um compressor (1) ¢ aquecido
por um conjunto de quatro resisténcias {7); a temperatura do ar € controlada por um sistema
conirolados liga-e-desliga acoplado a um termopar (16); a vazio do ar é controlada por uma
valvula gaveta (3) e medida por uma placa de orificio (5) acoplada a um mandmetro
diferencial em U (17). Essa linha ainda possui uma tomada de pressiio estatica (4) acoplada
a um manbmetro em U e um leito de silica para controlar a umidade do ar de entrada no
leito (6); um agitador magnético mantem a suspensfo de recobrimento sob agitagio (14); a
suspensio de recobrimento ¢ transportada por uma bomba peristaltica (15) até o bico
atomizador (11); uma linha de ar comprimido (18) fornece ar ao bico atomizador, sendo a
vazio controlada por uma vélvula que possui um mandmetro de Bourdon (19) para medida
também da pressfio; amostras de particulas sdo retiradas do leito durante o processo de
recobrimento por um coletor tipo seringa (12). Particulas arrastadas sfo separadas no

ciclone (13).
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% @ 15 LEGENDA
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Z 3.Valvula

4.Tomada de pressio
3.Placa de orificio

6.Leito de Silica
7.Aquecedor eléirico

8. Entrada do leito

9. Camars Plesum

10.Placa distribuidora
11.Regifio de atomizacio
12.Ponto de coleta
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16. Termopares
17.Mandmetros diferenciais
18.Linha de ar comprimido
19, Manbmetro de Bowrdon

Pigura 3.1 — Esquema do equipamento experimental, SILVA (2000).

A placa de distribuicio de gas, construida em ago inox, foi acoplada ao leite acima
da camara plenum. A placa perfurada apresenta orificios de 1 mm de diimetro, em arranjo
triangular, fornecendo uma 4rea perfurada que representa 5 % da érea total da placa. Os
detalhes sfo mostrados na Figura 3.2. A equacfio utilizada para o calculo do mimero de
furos, foi baseada em GELDART e BAEYENS (1985). A placa distribuidora foi colada

uma tela em ag¢o inox com abertura de 0,106 mm para suportar as particulas de
MICROCEL.

Figura 3.2 — Diagrama esquemdtico da placa distribuidora de ar.
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O leito fluidizado, cujos detathes de proieto sfio mostrados na Figura 3.3, possui
uma abertura no topo do leito para encaixar ¢ bico atomizador ¢ duas flanges com 8§ furos

cada.
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5
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Figura 3.3 — Detalhes do leito fluidizado.

O leito foi construido com acrilico de 4 mm de espessura. As medidas de
temperatura sfo realizadas na regifo da cémara plenum e em dois pontos distintos no leilo
de particulas: acima da placa distribuidora ¢ na zona de aspers&o. A entrada de ar no leito
podera ser realizada de duas maneiras: na base e nas laterais da cAmara plenum.
Inicialmente foi testada a entrada de ar no leito através da clmara plenum com entradas
iaterais. No entanto, a methor distribuicdo de ar, que promoveu uma intensa movimentagdo

do leito de solidos, foi obtida utilizando a entrada de ar apenas pela base do lefto.

Na lateral superior do leito foi acoplado um ciclone, de modelo Lapple, de 10 ¢cm
de difmetro para coletar particulas de MICROCEL ehtriadas, bem como goticulas de
suspensdo que secam antes de aderir as particulas de MICROCEL. Na lateral do leito, 10

cm acima da placa distribuidora, hé uma abertura de 20 mm para coleta de amostras durante
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os ensaios. A coleta € efetuada por um coletor tipo seringa que permanece acoplado ao leito

para evitar perdas de material ao ser introduzido no mesmo durante os ensaios.

3.2.1 — bistema de atomizacio

O ar de atomizacfo é formecido por um compressor de 10 ¢v, deslocamento de 1,1
m’/min ¢ pressio méxima de 1206,58 kPa. A linha de ar de atomizagio tem didmetro de
uma polegada e a press#o de atomizacfio ¢ medida através de um mandmetro de Bourdon

com leitura em psi € em bar.

A suspensfic de recobrimento € mantida em um recipiente de 2.000 m! com
agitacBio magnética. O bombeamento da suspensio até o bico atomizador ¢ feito por uma
bomba peristiltica Masterflex®, modelo 1/S 7523-20. A suspensfo de recobrimento é
conduzida até o bico por meio de wmn tubo de silicone de didmetro interno igual 2 1,6 mm,
para fornecer a vaziio necessaria de operagfio. I'sta suspensfo ao entrar em contato ¢om a
corrente de ar comprimido € atomizada, produzindo um jato de aspersfc de goticulas
finamente divididas. Estas goticulas apresentam tamanhos variados, dependendo da pressiio
e vazdo de ar utilizadas, como observado por SILVA e ROCHA (2002). A Tabela 3.3
mostra a variago no tamanho das goticulas para faixa de vazfc e pressdo em que esta

bomba opera.

Tabela 3.3 —~ VariacBio no tamanho das goticulas de aspersfio em fungfio da vaziio e

pressio de atomizagio (Catélogo Spraying Systems n® 35).

P, = 68,95 kPa Pu=296,47 kPa
W dy W da
(ml/min) (mm) (ml/min) {mm)
20 0,02 30 0,15
80 0,10 30.000 4,20

A Figura 3.4 apresenta 0 modelo do bico atomizador utilizado. O bico € de dupio

fluido, alimentado com uma linha de ar comprimido e oufra de suspensfic, com nustura
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interna e jato redondo (modelo SU11, adquirido da Spraying Systems, com capacidade de 5

a 61 ml./min e 68,95 a 399,89 Kpa para vaz30 e pressio, calibrada para agua).

%, Ar de Atemizacdo

Suspensio
Atomizade ‘\\

E
Suspensis de
Heorobriments

Figura 3.4 — Corte longitudinal de um bico atomizador a ar.

3.2.2 — Especificaciio da linha de ar de fluidizacio

O ar necessaric para fluidizar as particulas de celulose € fornecido por um
compressor radial, modelo CREQ(3, com 2 cv de poténcia. Antes da entrada do leito, foi
montado um sistema de aguecimento de ar, por resisténcias. Para medir a vazio € utilizada
na lmha de ar de fluidizagdo, uma placa de orificio em ago inox. A metodologia empregada

para aferi¢o 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, poténcia 50 W;

-Agitador mecénico marca Fisatom, Modelo 713, poténcia 80 W,

-Aquecedor elétrico composto por 4 resisténcias, com poténcia total de 2800 W,
-Balanca analitica marca Ada, precisiio 0,0001 g;

-Balanca técnica marca Ohaus, precisdio de 0,1 g;

-Bomba peristaltica da Masterflex, Modelo L/S 7523-20, capacidade de 2 a 130
mi/min;

-Compressor radial, modelo CREO3, com 2 ¢v de poténcia;
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-Controlador de temperatura, marca IOPE, precisfio {),EQS;

-Equipamento para medida de umidade - Karl Fisher da Metrohm, modelo 758 K¥FD
Titrino:

~Estufa de secagem e esterilizacho, marca FANEM, modelo 315 SE;

-Mandmetro diferencial em vidro, tipo tubo em U, para medidas de queda de pressio

no lerto e vazio do ar de fhudizacio — precisfio 0,5 mm;

-Microscépio eletrénico de varredura — MEV,

~Microscépio 6ptico acoplade a um sistemna de aguisicio de imagem — ScanPro
-Moinho coloidal fabricado pela OSMEC, motor EBERLE de % cve 3470 rpm;

~Termopares tipe T {cobre-constantan) ligados a wmn indicador digital de temperatura;

3.3 — Metodologia

3.3.1 — Caracterizaciio das particulas

A caracterizacio das particulas de MICROCEL {foi feita utilizando-se os seguintes

métodos:

Distribuicio granulométrica: A distribuigBo granulométrica ¢ determinada pela técnica
usual de analise de peneiras. A andlise consiste em colocar uma determinada quantidade de
particulas em um conjunto de peneiras padronizadas da série Tyler, com aberturas na faixa
de 180 a 420 pum. Com os dados referentes aos didmetros de malha das peneiras (dy) e as
fracBes massicas das particulas que ficam retidas em cada peneira, X;, obtem-se o didmetro

médio de Sauter, definido como:

d, = G.1)
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Esfericidade: O calculo da esfericidade ¢ bascado em fotos obtidas através de um
microscopio Optico acoplado a um sistema de aguisicBo de imagem. Uma foto esta
apresentada na Figura 3.5, para particulas de MICROCEL do tipo MC — 500. O método de
estimativa da esfericidade utilizado pelo sistema de aquisicio de imagem ¢ baseado na
projecdo de cada particula, come mostra a Figura 3.6, através da razfio entre o maior circulo

nscrito ¢ o menor circulo circunseritivo 4 mesma,

A razfio entre o difmetro do circulo menor pelo maior € igual a esfericidade da

particula, conforme Equacgdo 3.2.

9= dcz (3.2)

Este procedimento foi feifo para um nlmero médio de 100 particulas, escolhidas

aleatoriamente durante as projecdes.

Figura 3.5 — Fotografia da amostra de MICROCEL, MC - 500,

Figura 3.6 — Circulo inscrito e circunscritivo numa imagem projetada de uma

particula.

3.3.2 - Aferi¢iio da placa de orificio

O controle da vazdo de ar na linha para a fluidizacfio das particulas € realizado por

uma valvula gaveta. Ha uma placa de orificio nesta lnha, onde a tomada de pressio
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diferencial £ feita nos cantos da placa, sendo a leitura realizada em um mandmetro
diferencial, tipo tubo em U, contendo fluido manométrico de densidade igual a 0,75 g/em’.
A afericio da placa de orificio permite a obtengfic da vazfo do ar de fluidizagiio pela

equacio (3.3} A Equacio 3.3 foi deduzida de acordo com OWER ¢ PANKHURST (1877}

AP T’ﬁm[(},ZEZS ams ] .

=, 7185 ——e 3
g=0. {273,154}3* P, (27315 +T>@=°J

onde: Q) é a vazfo de ar em kg/min
AP € a queda de pressio na placa de orificio, em cm de agua;
P.y ¢ a pressdo estatica medida na linha de ar, antes da placa, em cm de 4gua;
T é temperatura do ar em °C.

A partir da Equagfo 3.3 € possivel calcular a velocidade média do ar no leito pela
relaclo 3.4, onde p, represeria a densidade do ar e Agy, € a 4drea da secfo transversal do

leito de particulas.

(3.4)

3.3.3 — Estudo da fluidodindmica 3 seco

O estudo da fluidodindmica 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 fluidodindmica e medindo a vazio do gés ¢ a queda de
pressfio no leito. A partir dos dados obtidos da queda de pressdo e da velocidade superficial
do gas construiu-se graficos tipicos da velocidade em fimgfio da perda de pressfio na coluna,
determinando-se assim a velocidade de minima fludizagio (Uns) e a queda de pressio

necessaria para a operacio.

A faixa de massa utilizada neste trabatho apresentou alturas variando de 7,0 a 15,5
cm, em funglio do leito utilizado para a realizaciio dos experimentos. Para cargas menores
que 400 g, a altura era msuficiente para uma boa fluidizacdo, provocando o arraste das
particulas. Para cargas acima de 1000 g, foi observada a formacgio de zonas mortas junio 4

placa distribuidora, prejudicando a fluidizacgfo.
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3.3.4 - Estude fluidodinimice com atomizacio

Para o estudo fluidodindmico com atomizacfo e 0s experimentos de recobrimento,
a carga escolhida € de 800 g, de acordo com resultados obtidos no desenvolvimento do item
3.3.3, por apresentar um melhor comportamento fluidodindmico, observado nos ensaios por
uma intensa movimentacdo das particulas dentro do leito. A pressio de atomizacBo (Py) fol
fixada em 10, 15 ¢ 20 psig. A escolba da faixa de pressfio teve como base trabalhos
anteriores encontrados na literatura, sobre recobrimento, dentre eles, o trabalho de SILVA
(2003). E para cada valor, observou-se o comportamento do leito e mediu-se a velocidade
do gas e a gueda de pressfio para vazles decrescentes. De posse dos dados, construiu-se
uma curva da velocidade superficial do gas em fungfio da queda de pressfo, determinando-
se a velocidade de minima fluidizaco (Upe), para cada ensaio, verificando-se a gualidade
da fluidizacBo e determmando-se também as condicBes experimentais de trabalho em

relacdo & pressfo de atomizagho e velocidade do gés para o leito fluidizado.

3.3.5 — Estude dz fluidodindmicz com recebriments

Para esse estudo, que € ¢ principal objetivo deste projeto, foram realizados ensaios
de recobrimento de MICROCEL utilizando a faixa de tamanho de particula de 300 a 420
um, com a carga escolhida no item 3.3.4, controlando e fixando-se a vaz3o de suspensdo
(W), a temperatura do ar de entrada no leito (T,) ¢ a pressdo de atomizac8o (P,). Fez-se
um acompanhamento do processo, por amostragem das particulas em tempos pré-
determinados, medindo-se a temperatura no leito ¢ a queda de pressdo e observando-se
continuamente a dindmica das particulas no leito. Para cada amostra, determina-se a
umidade das particulas pelo método ¢ equipamento de Karl Fischer. No leito s30 colocados
termopares para acompanbar a temperatura; dois termohigrometros, um na cimara plenum
para medir a umidade do ar de entrada no leito e na saida do ciclone para medir a umidade
do ar na saida do lefto. O comportamento ¢ a qualidade da fluidodinfmica das particulas
sdo acompanhados continuamente, bem como a saturacio do leito, verificada por
instabilidade fluidodindmica ou colapse da fluidizacBo. No final de cada processo foram
verificados o indice de aglomeracfo, da seguinte maneira: ao ser retirado do leito, o
material € colocado em uma peneira padronizada da série Tyler com abertura de 600 um. O

peneiramento foi feito manualmente, para evitar a quebra dos aglomerados, e a massa retida
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na peneira de 600 pm foi considerada como aglomerado e a quantidade obtida em cada
ensaio, indice de aglomeracio. Este indice de aglomeracfo € determinado pela Equacio
(3.6). A eficiéneia do processo de recobrimento € calculada pela definicBio utilizada por
varios pesquisadores, em trabalhos de recobrimento de particulas (KUCHARSKI e
KMIEC, 1988; OLIVEIRA 1992; AYUB, 1993, DONIDA, 2000, & SILVA, 2003), através

do balango de massa do processo.
A eficiéneia do processo € calculada pela equacio:

M, ~M,

St BT 3.5
W.C.1 G-

7

( indice de aglomeragho € obtido por:

Mﬁgg’ ”
Agl = —=100 (3.6)

t

O crescimento relativo de massa ¢ dado pela seguinte equagfo:

Mf —‘MG

2

3.3.6 — Vazio maxima de suspenso ¢ grau de saturacio do leito.

De acordo com OLIVEIRA (1996) a capacidade maxima de suspensdo suportada

pelo leito € aguela na qual ocorre uma ou mais condicBes a seguir:
1) o leito torna-se fluidodinaricamente instavel e/ou;
i} a umidade do ar de saida do letto atinge um valor préximo da saturagfo e/ou;

11} a relacic massa de dgua evaporada pela massa de dgua alimentada ¢ menor que

Lo

Em seu trabalho, realizado em secador de leito de jorro carregava-se o leito com

uma determinada massa de particulas inertes. A injecfio do ar de jorro era feita pela base.
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Atingido o regime, iniciava-se a alimentacio da suspensfio a secar, a wma vazio pré-fixada.
Aguardava-se de 20 a 30 minutos para que o processo atingisse novamente ¢ regime. A
seguir efetuava-se medidas de temperatura de entrada, da temperatura ¢ umidade de saida
do ar. Aumentava-se a vazio e repetia-se o procedimento até que se atingisse alguma das

condicBes citadas acima.

O conceito de grau de saturaco do leito foi adotado como pardmetro e seu valor
fol determyinado para cada vazfio de suspensfio utilizada. As Equagtes 3.9 3 3.12 definem.
este conceito de grau de saturagfio, o qual fol utihzado em trabalhos cuja alimentacio da
pasta ou suspensic era iniermitente. No presente projeto, a vazdo de suspensfo &
alimentada continuamente, por isso a necessidade de determinar este pardmetro do processo
em cada instante, e ndo ao final, tendo em vista que 0s ensaios ndo tiveram ¢ mesmo fempo
de processo, por causa do colapsc do leito. Para efeifo de comparagfio entre os ensaios,
atilizou-se ¢ grau de saturac8o mstantdneo {87}, ou seja, o grau de saturagio (8) dividido

pelo tempo de processo total VIEIRA e ROCHA (2004).

oS (3.8)

na qual: 8: grau de saturacéio (-)

t: tempo de processo (min)

s W (3.9)

na gual: Vs volume de suspensfio alimentada (cm®)
V poros: vohume de poros no leito fixo (crm’)

v, =W, (3.10)

na qual: Wi vazdo de suspensio alimentada (cm’/min)

Ve =Vy =V, =¥y (3.11)

na qual: Vr: volume total do leito fixo de particulas (cm®)

¢: porosidade do letto fixo ()
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V,: volume de particulas (cm’)

g=1- Lo M

i
R — (3.12)
Ve Psu Vr

na qual: Vo volume de sélidos {czzf}
Mz massa de sélidos (g}

psor: densidade aparente dos sélidos (g/em’)

3.4 — Planejamentc Experimental

Para a realizacBio dos ensaios experimentais foi proposto um planeiamento fatorial
2°, para os fatores: pressio de atomizacio (P.), nos niveis 10, 15 ¢ 20 psig; vaziio de
suspensio (Ws), 6,4; 11,0 ¢ 18,0 g/min e temperatura (T}, mantida em 50, 60 e 70 °C. No
entanto, SILVA (2003) considerou a temperatura de 70 °C, como a condi¢io 6tima para
recobrir celulose microcristaling, utilizando a mesma suspensio. Com base nesse resultado,
e devido a alguns fatores observados durante a realizagdo dos ensaios experimentais: tempo
de secagem para que o leito permanecesse com estabilidade fluidodindmica e a limitac8o
técnica de alguns produtos empregados na suspensfo de recobrimento, os testes foram
realizados com a temperatura fixa de 70 °C. Em seguida, os ensaios foram conduzidos com
a temperatura constante e 0s resultados acabaram por gerar um plangjamento fatorial do

tipo 3%, j& que as outras variaveis independentes foram mantidas para os trés niveis.

O didmetro das particulas nfic foi analisade neste trabalho como varidvel
independente, porque a influéncia desta varidvel ja tinha sido avaliada anteriormente no
trabalho de SILVA (2003), onde o difmetro médio das particulas (d;) apresentou efeito
positivo para a eficiéncia do processo e para o crescimento de particulas. Com base nesses

resultados, foi escolhida a fracio granulométrica dtima deste trabalho,

Depois de realizados os testes preliminares, com as particulas na faixa especificada
de didgmetro e carga, o processo foi realizado com alimentacho da suspensfc de
recobrimento de forma continua. Para analisar a influéneia das varidveis operacionais no
recobrimento de particulas utilizou-se da técnica de planejamento fatorial, segundo

BARROS NETO et al. (2002). De acordo com um planejamento estatistico do tipo 3°
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foram realizados 9 ensaios de recobrimento, tendo como fatores: pressio de atomizagio
{Pa), e vazfo de suspensdo (Wg). Estes parmetros foram analisados em trés niveis. A
eficiéncia (n), indice de aglomeracio (Agl), ¢ a saturagfo mstantdnea (87), foram as

varidveis respostas analisadas no planejamento fatorial

Um acompanhamento do comportamento do leito € feito durante cada ensaio, com
base na urmmidade das particulas duranie ¢ processo de recobrimentio (Kmicocer)- A Tabela 3.4

apresenta os fatores e seus niveis, estabelecidos para 0s experimentos.

Tabela 3.4 — Variaveis independentes ¢ seus niveis para o plangjamento experimental.

Varigveis Niveis
Independentes
-1 0 +1
Py (kPa) 68.95 (10 psig 103,42 {15 psig) 137,89 {20 psig)
W (Kgfs) 6,40 (g/min} 11,00 {g/min} 18,00 (g/min)

3.5 — Procedimento experimental

3.5.1 — Recobrimento de particulas

A preparacfio do leito para o mnicic do processo de recobrimento € realizada da
seguinte forma. As particulas devidamente pesadas sfio colocadas no equipamento, onde
sdo fluidizadas até atingir as condigOes térmicas pré-determinadas de operacfo ¢ para que
os finos (dp<100 pm) desagreguem das particulas maiores (300-420 pm) e sejam coletados

pelo ciclone.

A suspens8o € colocada em um recipiente com a capacidade de 2000 ml. A partir
do inicio da atomizac¢do, sdc feitas as observagSes de acompanhamento do comportamento
fluidodindmico do leito, com retiradas de amostras de particulas em tempos pré-
determinados, para determinac3o da umidade dessas particulas através do métode Karl

Fischer. O momento do colapso ou defluidizacBio do leito ¢ identificado quando o leito de
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particulas cessa a movimentacéio, sendo primeiramente observado o aparecimento de zonas

mortas préximo a placa distribuidora.

Quando o leito defluidizava, ou seja, colapsava, a atomizacio da suspenso era
nterrompida. Fazia-se a leitura da temperatura, queda de pressfio, e umidade relativa do ar
de enirada e saide. Em seguida, determinava-se a umidade das particulas wtilizando o

método Karl Fischer, em triplicata,

Ao término do processo de recobrimento, a bomba peristéltica € desligada e a
retirada do material do leito € feita com o auxilio de um aspirador. O material recoberto
retirado do leiio € pesado e os dados obtidos da pesagem sfo utilizados nos céleulos da

eficiéncia e posteriormente do indice de aglomeraco.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAQ

4.1 — Caracterizacio das particulas de MICROCEL

As particulas de celulose microcnstalinag, MICROCEL, utilizada como excipiente
no processo de recobrimento foram caracterizadas por peneiramento. A analise consiste em
colocar uma determinada quantidade de particulas em um conjunto de peneiras
padronizadas da série Tyler, com aberturas na faixa de 180 a 420 pm A faixa
granulométrica utilizada nos ensaios de recobrimento fol de 300-420 pm, apresentando um

difmetro médio de 360 um.

A celulose microcristalina comercial, MC-500 apresenta uma ampla faixa de
distribuiciio granulométrica, onde 50 % em massa fica retida na peneira de 250 um,

segundo o fabricante. A Tabela 4.1 apresenta as propriedades fisico-quimicas da celulcse

microcristaling MC-500.

Tabela 4.1 — Caracteristicas da celulose microcri’staiixxa, MICROCEL, fornecida pelo
fabricante (BLANVER FARMOQUIMICA LTDA.).

Propriedades Fisico-quimicas

Estado fisico Sélido

Yorma po fino

Cor Brance

Odor Inodore

PH 5,5 27,0 (5 g/ 40 ml de agua)

Temperatura de ignicéo 340 °C

Inflamabilidade ndo inflamavel

Limites de explosividade nfo explosivo

Densidade 0,252 0,40 g / mi

Solubilidade msolivel em dgua, parciaimente
solfivel em alcalis

Uma caracterizagio mais detalhada da celulose microcristalina pode ser vista no
trabatho de SILVA (2003).
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4.2 — Estudo da fluidedindmica 2 seco

4.2.1 — Flnidadinimica do lelto

As curvas da velocidade superficial do gds em func8o da queda de press3o, obtidas
experimentalmente nos ensaios preliminares, apresentaram wn comportamento similar,
tipico para leitos fluidizados conforme descrito na Hteratura (KUNII e LEVENSPIEL,
1991). A Figura 4.1 apresenta a curva caracteristica tracada a partir dos dados obtidos da
queda de pressfio e da velocidade superficial do gés no decorrer do ensaio realizado com
carga igual a 800 g, evidenciando a velocidade de minima fluidizacdo. Os testes foram
realizados conforme mencionado na metodologia. Realizaram-se varios ensaios
fliuidodindmicos com cargas variando de 400 a2 1000 g. Todos ensaios apresentaram

comportamento similar 20 da Figura 4.1,
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Figura 4.1~ Curva caracteristica de fluidizagio com carga de 800 g, de celulose
microcristalinas — MICROCEL.

Na realizacfo dos ensaios notou-se um movimento lento das particulas deslizando
pela parede do leitc em movimento continue ascendente ¢ descendente, antes de surgir o
aparecimento de pequenas bolhas que explodem na superficie do Ieito de particulas. Essa
particularidade ¢ caracteristica de particulas do grupo A e observado também para as
particulas de celulose microcristalina classificadas come sendo do grupo B devido essas
particulas encontrarem-se numa regifc muito proxima das particulas do grupo A como

exemplificado no diagrama de Geldart ¢ identificado por uma seta na Figura 4.2
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Figura 4.2 — Identificacio das particulas de celulose microcristalina utilizadas neste
trabalhc no diagrama de Geldart.

A velocidade de minima fluidizagio foi determinada através do método cléssico
proposto por RICHARDSON (1971). Para os ensaios realizados tragou-se a evolugio da
gueda de pressiio (AP) em fun¢éo da velocidade superficial do gas (U) de forma crescente e
decrescente. A velocidade de mimma fluidizacio foi obtida para a curva decrescente e
corresponde a intersegfio 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 regio de minima fluidizacio € bem definida para diferentes cargas utilizadas,
como apresentado na Figura 4.3 e os valores de Upy apresentaram-se independentes da
carga no leito. A regifo da queda de pressio constante durante a fluidizacfio nfo apresentou

flutuacBes 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
graficos da Figura 4.3, para a velocidade de minima fluidizacBio para as diferentes cargas de
sélidos estudadas. Para efeito de célculo foram escolhidas as cargas de 400, 600 ¢ 800 g.

Constatou-se a ndo influéneia da carga na velocidade de minima fluidizacio, esperado da
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teoria, obtendo-se um valor médio da velocidade de minima fluidizaglio de 5,5 + 0,44 cny/s,

para as diferentes cargas analisadas,
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Figura 4.3 — Comparacio de curvas caracteristicas de fluidizacio para diferentes
cargas de celulose microcristalina - MICROCEL - no leito.

Na Figura 4.3 observa-se a influéneia da carga de particulas na queda de pressiio
do leito durante ¢ regime de fluidizacBio. Pela técnica de fluidizacBio (KUNII e
LEVENSPIEL, 1991), o leito encontra-se em regime de fluidizac3o particulada quando a
queda de pressio for equivalente ac peso do leito de particulas dividido pela area do leito
(Fo/AoL). Se a queda de pressdo observada for menor que Fy/A, indica que o leito esta
parcialmente fluidizado. A Tabela 4.2 também apresenta uma comparacdo entre 05 valores

da queda de pressdo € do peso do leito.

Tabela 4.2 — Queda de pressio e velocidade de minima fluidizacio em funcio da carga de

particulas.
Carga de Une (c/s) AP
. AP (P Fp/ ,
particulas (g) Valor e P FplAg
400 5.21 240 254,91 0,94
600 5,28 368 382,36 0,96
800 6,00 500 509,81 0,98

Duranie 0s experimentos observou-se visualmente o comportamente do leito

flmidizado, o que resultou na escolha da carga de 8GO g de particulas que apresentou a
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melhor qualidade fluidodindmica, deterrminada por uma intensa movimentac@o das
particulas dentro do leito e escolhida para os experimentos iniciais de recobrimento. Para os
ensaios de recobrimento determinou-se o ponto de operagio, com a velocidade do ar a
partir de duas vezes a velocidade de minima fluidizacio. Segundo KUNI e LEVENSPIEL
{1991}, em leitos fluidizados borbulhantes de sélidos do tipo B, a2 fluidizaclo estd
plenamente desenvolvida a partir da velocidade de mindmo borbulthamento. Verificou-se
experimentalmente gue as particulas utilizadas neste trabalho apresentaram velocidade de
minimo borbulhamento praticamente igual & velocidade de minima fluidizaciio do leito.
Sendo assim, opiou-se por operar na condiglo fixa de 2UL, a qual proporcionou uma
fhmdizacBo vigorosa com boa circulagfo dos séhidos no leito, sem a presenga de zonas

mortas ou caminhos preferenciais.

A leratura apresenta gue a relac8o entre a altura do letto & o difimetro da coluna €
um parfmetre importante para as condigbes de fluidizacfo, classificando os leitos como
rasos ou profundos. De acordo com GELDART (1986}, ¢ leito € raso se Hi /Dy € menor que
1 e profundo se Hi/Dy for maior que 1. Quando se trabalha na regifio de leito raso, podem
ocorrer desvios entre a velocidade de mimima fluidizac8o obtida experimentalmente ¢ as
calculadas pelas equacdes da literatura, obtendo-se inclusive valores diferentes para cargas
de diferentes particulas. Lsse comportamento ¢ devide 4 maior ocorréncia de canais
preferenciais no leito pela dificuldade de distribuicsio satisfatdria do gas de fluidizacfio. No
caso deste trabalho, para a carga de 800 g, H; /Dy € igual a 0,86 (raso) o leito apresentou
fluidizacdo borbulhante com boa movimentacic de particulas e velocidade de minima
fluidizacfio média de 5,5 + 0,44 cmy/s, nfo apresentando diferencas significativas entre as

cargas.

4.2.2 — Estude fluidodinimico com atomizacio

Os experimentos mostraram que a influéneia do ar de atomizacfo, na queda de
pressdo do leito, durante a fluidizac8o, € praticamente nula, para as faixas de pressfio
avaliadas: 10, 15 e 20 psig. No entanto, o ar de atomizagio auxiliou na movimentacdo das
particulas fazendo com que houvesse wma maior mistura entre elas. A cada aumento da

pressdo do ar de atomizac8o foi observada uma melhora na movimentacio do leito para a
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faixa analisada. Na Figura 4.4 verifica-se uma curva caracteristica de fluidizaciio com

dados relativos acs ensaios com ¢ sem ar de atomizacfo.

( ar de atomizacio causou um aumento na queda de pressfio apenas na parte linear
da curva, para o letto fixo, a velocidade decrescente, como observado na Figura 4.4. O que
nfio causa problemas com relacfio ao recobrimento, uma vez gue 05 ensaios sdo realizados

com velocidade do ar acima da velocidade de minima flmdizagfio (U = 2ULg.
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Figura 4.4 — Influéneia do ar de atomizacio durante a fluidizacio.

4.3 - Estudo da Buidedindmica com recebhrimento

Determinadas as condicBes de operacfio estaveis do processo, foram realizados
alguns ensaios de recobrimento da celulose microcristalinga MC — 500 utilizando suspensio
polimérica 4 base de Eudragit® contendo 12 % de solidos em suspensdo. A faixa
granulométrica de particulas utilizada foi de 300 a 420 pum, com wma carga de 800 g,
escolhida de acordo o procedimento do item 3.3.4. Apés ajustada a condigfio de operacfio a
ser usada, inicia-se¢ o processo de recobrimento com a mtrodugfo da carga de particulas
previamente pesadas. Estabilizada essa condicdo, da-se inicio a alimentacdo da suspensdo
de recobrimento. A temperatura do ar de alimentacfo ¢ fixada em 70 °C. Essa foi a
temperatura méxima utilizada por SILVA (2003) quando trabalbou com recobrimento de
MC-500 utilizando suspensdes a base de Fudragit®, devido as limitagSes técnicas do

polimero empregado. A suspensdo de recobrimento foi alimentada sob pressio de
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atomizacdo de 10, 15 e 20 psig e vazdes de 6, 11 e 16 ml/min verificadas no “display” da

bomba, que correspondem em média a vazdes reais de 6,4; 11,0 ¢ 18,0 g/min.

Identificou-se durante os ensaios de recobrimento que o colapso do leito ocorre
quando ha um decréscimo na razfio de umidade das particulas, como pode-se também

observar na Figura 4.5 (a), {b) e {c).
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Figura 4.5 — Evolucio da umidade das particulas no processo de recobrimento em

diferentes vazSes de suspensdo e mesma pressdo.

No decorrer dos ensaios verificou-se que a umidade relativa do ar de saida do
leito, medido por um termohigrometro, atingia 100 % em poucos minutos e ainda assim o
leito mostrava-se com boa movimentacdo, ¢ que indica que a saturacfc do ar de secagem

ndo € um pardmetro que define o colapso do leito.

A defluidizaco do leito € observada no momento em que o leito muda de regime,
ou seja, passa de leito fhudizado para wm regime com um jato central € ¢ aparecimento de

zonas mortas formando uma regifio anular estagnada. Observa-se um caminho preferencial
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na parte central do leito, como uma espécie de canal, por onde ¢ ar passa com maior
facilidade fazendo com que as particulas, nesta regifio, continuem em movimento até o
empacotamento por completo. Devido a esse canal preferencial as particulas nessa regifio
secam mais rapidamente, por haver uma alta taxa de transferéneia de calor fazendo com
que 2 umidade dessas particulas decresca consideravelmente. Essa € justamente a regifio de

coleta de amostra das particulas.

No processe de amostragem das particulas nos tempos determinados, duranie o
ensaic, o coletor € mserido no leito e boa parte do sélido coletado € retirado da regifio
central. No momento em que o letto tende ao colapso ocorre um decréscimo na taxa de
umidade dos sélidos retirados dessa regifio devido ac canal preferencial com relaciio as da
regifio anular. Isto explica a diminui¢do da umidade dos solidos observada na defluidizacgo
do leito. A Figura 4.6 apresenta a fotografia do equipamento em fimcionamento e um
esquemna dos regimes fluidodinfmicos observados ne momenio em que o leito tende ao
colapso, comprovado pela determinacfio da umidade nesse instante. Na fotografia do leito
em operacdo, observa-se na foto (a) da Figura 4.6, a formac3o das bolhas e na foto (b), 2
formacdo do jato central identificado pelas setas, onde se tem uma melbor visfio do

fenémeno no esquema mais detalhado logo abaixo.
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Figura 4.6 (a) e (b) — Fotografia e esquema do mecanismo de formagfo do canal
central, mudanca de regime fluidizado para o jato no momento em que
o leito tende ao colapso.

Inicialmente pensou-se que o colapso do leito estava relacionado com a saturagio
do ar de fluidizagio dentro do leifo, o que nfo foi constatado nos experimentos realizados
uma vez que a umidade relativa do ar de saida alcangava 100 % em torno de 10 2 15 min de
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processo para todos 08 experimentos € mesmo assim o leito ainda permanecia por mais 10 a
80 min em regime de fluidizaco, sem nenhum sinal indicativo de colapso, dependendo da

vazio de suspensio e da pressio de atomizaco.

Um dos fatores gue contribuem para que o leito venha a colapsar € o aparecimento
de caminhos preferenciais, € zonas mortas, junto a placa distribuidora. O aumento da massa
das particulas, devido ao crescimento ocorride durante o processo de recobrimento
coniribui para wn empacotamento dificuliando a fluidizagBo. Fsse crescimento ocorre ao
passo em gue a pelicula de filme recobridora vai formando camadas sobrepostas na
superficie das particulas. A Figura 4.7 represenia um esquema que representa €sse
fenbmeno. A suspensdo € atomizada sobre o leito de particulas e as gotas formadas na
atomizacdo eniram em contato com a superficie a ser recoberta. QJuando a suspensio de
recobrimento entra em confato com a superficie das particulas ocorre um molhamento da
superficie. Acontece, a seguir, a coalescéneia das gotas e a secagem, pelo ar quente a que as

particulas s#o expostas.

« Fyaporacie
o

, o
. W0 © © g o Goticulas do Recobrimento
Penetracio ne Vs " e ——
- A
Mhicleo 1 G Contaie
F Espathamenis
¢ Coalescbnris

Figura 4.7 — Esquema do processo de recobrimento (ROCHA, 2001).

Outro fator que prejudica a estabilidade da fluidizagfio devido ao aumento do grau de
satura¢dio, ¢ o aumento das forgas interparticulas (SPITZNER e FREIRE, 2001). A
suspensfio de recobrimento ao ser injetada no leito por um bico atomizador de duple fluido,
aumenta as forgas interparticulas. Essas forgas sfo formadas pela forga de coesfio e pela
forca viscosa, devido ao fato da secagem ndo ser imediata por se tratar de suspensio

polimérica aquosa, formando pontes lguidas ¢ sélidas gue prejudicam a circulagio das
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particulas, desestabilizando a fluidizagfio. A idéia de grau de saturacio foi bem aplicada em
frabalhos onde o lguido alimentado era glicerol e a saturacio do leito nfo sofria variacfes,
como durante o processo de recobrimento (SCHNEIDER ¢ BRIDGWATER, 1993;
PASSOS e MASSARANI, 2000).

Os resultados dos ensaios de recobrimento com alimentac3o da suspensfio de
recobrimento de forma continua encontram-se na Tabela 4.3. A eficiéneiz do processo foi
calculada pela Equacio (3.5). Para os cdlculos da cinética de crescimento (y) e
aglomeracio (Agl), utilizou-se as Equactes (3.7} e (3.6) respectivamente apresentada na
metodologia e utilizada por vérios autores € a saturacfo instanténea (8°) foi obtida pela

Equacio (3.8) utilizada por ADEODATO (2003) e VIEIRA e ROCHA (2004).

Os resultados obtidos dos calculos da eficiéneia para os experimentos realizados
foram consistentes, indicando gue a metodologia empregada ¢ adequada para essa
determinacfio no processo de recobrimento com atommzacfo continua. Para efeito dos
calculos e de comparacdo, foram levadas em conta todas as massas retiradas durante o
experimento, inclusive os finos arrastados. Os valores obtidos de crescimento das particulas
foram caracteristicos de recobrimento tipo filme, valores inferiores a 6 % em massa, 0s
indices de aglomeracdo apresentaram valores que variam desde 0,38 a 6,28 %, onde os
melhores resultades obtidos foram para altas vaz8es. Por outro lade, o tempo de processo
foi pequeno para determinadas condi¢Ses de processo, como apresentado na Tabela 4.3, Os
resultados encontrados para a saturacfio instantdnea foram coerentes, estando na mesma
ordem de grandeza se comparados com os valores encontrados por ADEQDATO (2003),

trabalhando com recobrimento em leito de jorro.

Tabela 4.3 - Resultados experimentais dos ensaios de recobrimento.

Ensaio] 1t Pa W, M " Adl §7.10°
{min) (psig) (g/min) (%) () () (min™)

i 60 10 6.4 581 2,66 2.42 5370
2 96 15 6.4 63,8 548 6,28 6,310
3 24,4 10 11,0 528 1,98 2,23 10,690
4 26,3 15 11,0 894 4,07 0,43 11,951
5 224 15 18,0 708 4,03 0.41 16,687
6 23,3 20 18,0 768 509 1,08 16,783
7 22,1 10 18,0 91,2 5,06 0,94 16,828
8 88 20 6,4 51,0 476 1,36 6,438
9 30 20 11,0 99,7 435 0.38 10,023
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Para efetuar a andlise estatistica dos resultados obtidos para o crescimento relativo
de particulas, nfio foram utilizados os dados constantes da Tabela 4.3, j4 que houve umsa
variagio no tempo final de processo, e o crescimento € funcfo desse tempo. Dessa forma,
foi necessério estabelecer um tempo fnico, que foi fixado em 20 min para que todas as
corridas pudessem ser mcluidas. A Tabela 4.4 apresenta os resultados obtidos; € importante
salientar, gue, para efeito dos céleulos, considerou-se que a eficiéncia do processo manteve-
se constante duranie todo o recobrimento e, portanto o crescimento foi linear, Com base

nesses resultados fez-se g andlise estatistica para a resposta crescimento relativo.

Tabela 4.4 — Resultado para o crescimento relativo de particulas para um tempo fixo de 20

in.
Ensaios P W, tempo e

{(psig) | {g/min} {min) (Yo}
1 10 6,4 20 0,89
2 13 6.4 20 1,14
3 i0 11,0 20 1,62
4 15 11,0 20 3,09
5 15 18.0 20 3,59
6 20 18,0 20 4.37
7 10 18,0 20 4,58
8 20 6,4 20 1,08
9 20 11,0 20 2.90

Observou-se durante os ensaios de recobrimento que os aglomerados formavam-se
com maior fregiiéncia na zona de aspersdo, com a agregacdio de particulas e suspensdo no
bico atomizador, aumentando & medida que as particulas chegavam a essa regifo. Essa
massa de agregados ao tornar-se pesada caia dentro do leito, nfo quebrava com a
movimentacdo das particulas, contribuindo para a formacSio de aglomerados.
Comportamente semelhante foi observado por SILVA (2003). Verificou-se também no
processo de recobrimento que a formacio desses aglomerados era favorecido pelas menores
pressbes de atomizacfo. Quanto menor essa pressdo, maior € o tamanho das goticulas
formadas pelo jato de aspersdo, favorecendo a formacfo de aglomerados, os quais também
aumentam com a vazo de suspensic {W,). Resultados semelhantes foram encontrados por
vérios autores (BECHER e SCHLUNDER, 1996; WATAMO ef al., 1997; PASSOS ef al.,
1988; SAKAI e ATAIDE, 2000), os quais observaram que a vazio de liquido adicionada no

leitoc € um fator limitante para a aglomeracfo. A Figura 4.8 ¢ uma fotografiz de um
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aglomerado formado durante o processo de recobrimento, onde esse aglomerado obtido
chega a medir aproximadamente 11 vezes o didmetro médio das particulas recobertas, que ¢

de 382 um.

Figura 4.8 — Fotografia de um aglomerado obiido duramic o processo de
recobrimento, nas condigdes do ensaio 04 (W, = 11,0 g/min ¢ P, = 15

psig), dimensdes 4,6 x 5,1 mm.

4.3.1 — Acompanhamento da umidade das particulas de celulose micrecristalina

As observacdes feitas durante os ensaios de recobrimento indicaram que a pressio
de atomizagdo associada a vazdo de suspensdo influencia significativamente o processo de
recobrimento com atomizagio da suspensfio de forma continua. A defluidizacfo do leito ¢
observada quando inicia-se a formac¢fo de caminhos preferenciais e aparecimento de zonas
mortas junto a placa distribuidora, dificultando a percolacio do ar de fluidizagfic entre os
espacos intersticiais das particulas causando um aumento na razfio de umidade ao longo do
tempo de processo devido a dificuldade encontrada pelo ar de fluidizacio pré-aguecido em
trocar calor com o meio. Esse aumento na razfo de umidade pode ser verificado na Figura
4.9 {a - i) para as condi¢cdes operacionais estabelecidas, onde a temperatura e a velocidade
do ar de fluidizac8o se mantiveram constantes. Nessas figuras s3o apresentadas também as
razdes de pressfo, velocidade do ar de fluidizaciio ¢ a temperatura do processo em valores
constantes, sendo que, essas duas tltimas foram bem controladas durante todo o processo,

como verificados nos gréficos da Figura 4.9,
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Figura 4.9 — Evolugdo da umidade em relag8o ao tempo de processo.

Em cada figura, apresentada, tem-s¢ ¢ comportamento da umidade durante o
processe de recobrimento de forma continua. A defluidizacBio do leito foi observada
durante os ensaios de recobrimento para diferentes vazdes de suspens3o e presses de
atomizacgiio. A  determinacdo da ummpdade ¢ feita durante os ensaios em tempos
predeterminados. Na Figura 4.9 (b) pode-se observar uma queda na razfo de umidade no
intervalo de terapo entre 20 ¢ 40 min, essa diminuigio foi causada pelo entupimento do
bico atomizador. Observou-se também que para baixa vazio de suspensfio, consegue-se um
tempo maior de processo, entre 60 e 95 min, entretanto para vazdes intermediéria e alta, o

tempo de processo cai para uma faixa de intervalo entre 20 a 30 mn.

A Figura 4.10 apresenta a evoluggo da umidade e da queda de presséio em fungiio
de tempo para cada vazio de suspensfio e pressfo de atomizaco trabalhada. Pode-se notar
gue a queda de pressfo ¢ a umidade das particulas apresentam o mesmo comportamento
durante o experimento de recobrimento podendo ser visualizado claramente na Figura 4.10
{a, b, e ¢). Verifica-se também que guando a umidade das particulas atinge seu ponto
critico, ou seja, o valor maximo suportado pelo leito, ocorre uma diminuicio na queda de

pressdo causada pela mstabilidade do leito fluidizado.

A relac8o da instabilidade fluidodindmica no leito com a diminuicdo da queda de
pressdo 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 pressio
diminui com o decréscimo da circulagio das particulas na regifo do anulo, diminuindo a

porosidade nessa regidio e conseglientemente aumentando a porosidade na regifio de jorro.
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No trabalho de HEMATI (2003), resultados similares da relagiio da queda de pressio coma
umudade das particulas foram obtidos durante o estudo de recobrimento e granulagio em

leito fluidizado.

Visualizou-se durante oS experimentos gue, no momento em que as particulas
atingem a umidade méxima, ocorrey a formacfio de um canal central antes do leito tender
ao colapso, por onde a maior parte do ar de thudizacfio escoa e a formacio de zonas mortas
na regifio anular, causando a2 instabilidade do lefic fluidizado. Neste canal central as
particulas que al fluidizam, estfo submetidas 2 wma maior taxa de transferéneia de calor
que as da zona de estagnac8o. As amostras foram coletadas do lefto em tempos pré-
determinados exatamente dessa regido central Isto explica a dimnmnuicBc na taxa de
urmidade das particulas medida durante os ensaios depois de atingir 0 ponto méximo. O
ponto identificado com 2 seta corresponde o valor méximo de unmdade das particulas
atingido dentro do leifo e o comrespondente para a gueda de pressfo. As demais curvas de
evolucfo realizada para ouiras vazBes de suspensfo e pressfo de atomizagic encontram-se

no ANEXO A e apresentam comportamentos semelhantes acs agui exemplificados.

65 540
6.2 P e 520 -, s
5.8 A e & 600
£ 54 i 2 580 T
= ® g
£ 50 o 560
= ‘“
& 45 ® :és 540 ® ® ®
42p ® e & 520} s
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0 20 40 0 80 100 g 20 40 80 80 400
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a) Ws=6.4g/min, Pat=15 psig
5.4 570
&2 ] 3
A
48 T & 360 ;
o 550
£ 42 s ® % s40
e g 4
£ 36 g 5%
& @ 520
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2 510 o
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b) Ws= 11,0 g/min, Pat=15 psig
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Figura 4.10 — EvolugBio da umidade e da queda de pressfio em fungfo do tempo
para cada vaz8o de suspenso e pressio de atomizacio trabalhada.

A medida que a umidade vai aumentando no leito de particulas, a movimentacio
do letto dimmui até atingir um valor maximo de umidade suportada, para o gual o lefto
extingue. Isto ocorre porque o teor de agua das particulas aumenta tornando o leito mais
pesado, oferecendo uma maior resisténcia ao ar de fluidizagio. Dessa forma, & medida que
as particulas vio sendo recobertas durante ¢ processo de recobrimento, hi um aumento na
massa seca de séhidos no leito, devido a uma camada mais espessa de recobrimento gue vai
se formando sobre as particulas de MICROCEL. Com isso, o leito tende a suportar um teor
menor de dgua no decorrer do processo. Assim, para cada valor da vazio de suspensiio a ser
atomizada no leito, o tempo de processo com estabilidade fluidodinidmica diminui ou

aumenta, dependendo também da pressfo de atomizacio utilizada.

4.4 — Resultados do planejamente fatorial completo 3°

A analise dos resultados obtidos para eficiéncia (n), crescimento (y), indice de
aglomerados (Agl) e saturacdo instantinea (S7) foi realizada através de métodos estatisticos,
com a utilizacio do programa STATISTICA®, de acordo com o planejamento fatorial
completo 3%, cuja matriz estatistica esta resumida na Tabela 4.5. Na tabela sfio apresentadas
as variaveis codificadas e as variaveis resposta para os ensaios de recobrimento de forma
continua. Foi realizada a analise de efeitos para cada resposta e a possibilidade de obter um
modelo estatisticamente significativo e preditivo para estas respostas. Cada resposta foi

analisada separadamente.
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Tabela 4.5 — Resultados do planejamento fatorial 3° — Matriz das varidveis independentes e

variaveis respostia para os ensaios de recobrimento.

y Py W, n " Agl 3
e ®Pa)  (Kels) %) (%) @) (i)
1 - - 58,1 0,89 2,42 0,005370
03 - 0 528 1,62 2.23 0,010690
o7 - + 1,2 4. 58 (3,94 .016828
07 0 - 63.8 1,14 6,28 0,006310
{4 0 0 89,4 3,09 0,43 0,011951
05 0 + 70,8 3.59 0,41 (0,016687
08 + - 51,0 1.08 1,36 0,006438
09 -+ 4] 99,7 2,80 0,38 0,010023
{6 + + 76,8 4,37 1,08 0,016783

Analisando-se a influéncia da pressfo de atomizacfio no processo de recobrimento
verificou-se que para os experimentos com a pressdo de atomizaclo de 10 psig,
apresentados na Tabela 4.6, ¢ vazbes de 6,4 ¢ 11,0 g/min, os valores de eficiéncia de
recobrimento foram proximos a meédia de 55,5 %. Ja na condiciio de méxima vazdo, 18,0
g/min, a eficiéncia do processo fol bem superior aos valores obtidos para as vazdes
menores. Este aumento na eficiéncia pode estar relacionado com a interacfio das varidveis
pressdo de atomizacdo e vaziio de suspensdio. Em vazdes maiores o tamanho das gotas
formadas so maiores. Quando as gotas s8o maiores, uma maior quantidade de suspensio
chega de uma vez na superficie da particuls, além disso, evita 2 secagem prematura das
gotas, nfio ocorrendo perdas por elutriag3o, favorecendo o crescimento (y) da particula. Em
relacfio ao crescimento relativo de particulas os resultados foram satisfatdrios, tanto para o
tempo total de processo, bem como para o tempo de 20 min de recobrimento, apresentando

valores que variamde | a5 % e de 0,89 a 4,58 %, respectivamente.

De acordo com o crescimento normalmente observado nos processos de
recobrimento por filme, o limite ¢ 6 %. Ocorreu uma diminuicio do tempo de processo com
o aumento da vazdo de suspensdo verificada nas Tabelas 4.6, 4.7 ¢ 4.8. Essa diminuicio &
justificivel, & medida que o leito vai sendo alimentado com a suspensdc, o comportamento

fluidodindmice € prejudicado com a perda de movimentacfio das particulas. Nas Tabelas
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4.6, 4.7 ¢ 4.8 sdo apresentados os valores de crescimento para o tempo total de processo e

para um tempo fixo de 20 min de recobrimento.

Tabela 4.6 — Comparacio de resultados para pressfio de atomizacfo de 10 psig.

tempo total Pa i W, n ¥ Arraste | v (%) com
{mmin) (psig) | (g/min) (%) (%) (g) 20 min
&0 10 6,4 58,1 2,66 3,76 0,89
24,4 10 11,0 52.8 1,98 1,63 1,62
22,1 10 18,0 91,2 5,06 3,58 458

A Tabela 4.7 mostra que para a pressio de 15 psig, a eficiéneia () foi similar para
as vazdes de 6,4 ¢ 18,0 g/min, em torno de 67 % em média, enquanto que para a vazio de
11,0 g/min a eficiéncia aumentou para 90 %, sendo que o maior arraste se deu para a vazio
de 6.4 g/min que ficou em torno de 3,6 g contra (,94 e 2,8 g. O crescimento das particulas
fo1 maior para ¢ maior tempo de processo 96 min, com a menor vazio, 6,4 g/min, Para as
vazfes de 11,0 ¢ 18,0 g/min, o crescimento (y) das particulas fol equivalente e o tempo de
processo estavel fol bastante préximo. Para o tempo fixo de 20 mun de recobrimento, o
crescimento relative da particula praticamente triplicou quando a vazfo de suspensio

passou de 6,4 para 11,0 g/min.

Tabela 4.7 — Comparacio de resultados para presso de atomizacdo de 15 psig.

tempo total Pu W, 7 % Arraste | y (%) com
(tmin) (psig) | (g/min) (%) (%) (& 20 min
96 15 6,4 63,8 5,48 3,63 1,14
26,3 15 11,0 89,4 4,07 0,94 3,69
23,3 15 18,0 70,8 4,03 2,76 3,59

Para uma pressdo de atomizacfio de 20 psig, conforme demonstrado na Tabela 4.8,
o crescimento (y) da particula sofreu uma influéncia significativa da vazdo, apesar dos
diferentes tempos de processo. O mesmo foi observado para o tempo fixo de 20 min. A
vazio em seu menor nivel 6,4 g/min, associada a pressdo em seu mais alto nivel 20 psig,
resultou em difmetros de gotas menores de aspersdo favorecendo a secagem dessas gotas
antes de atingir a particula. Com pouco liguido ¢ mais ar de atomiracfo ocorre uma
turbulénecia na superficie do leito, provocando um aumento significativo do arraste de

particulas. A condicfio de vazfo de 6,4 g/min e pressio de 20 psig resultou em uma redugio
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da eficiéncia, um maior arraste ¢ um tempo de processo maior em relagio s outras vazdes,

de 11,0 ¢ 18,0 g/min, onde a eficiéncia (n) foi de 99,7 % e 76,8 %, respectivamente.

Tabhela 4.8 - Comparagfio de resultados para pressio de atomizacio de 20 psig.

tempo total | Py W, 7 ¥ Arraste | y (%) com
{min) {psig) | (g/min (%) (%) (g} 20 min
g8 24 6.4 51,0 4.76 20,85 1,08
30,0 20 11,0 997 4735 2,51 2,90
224 20 18,0 76,8 5,09 3,73 4,37

b)

d)

Com a analise dos resultados obtidos fo1 possivel verificar que:

para vazfio de 6,4 g/min o leito suporiou 60 min de processo, o dobro do tempo
obtido para as vazdes de 11,0 ¢ 18,0 g/min com a2 mesma pressfio de atomizacgio; o

crescimento da particula € proporcional a eficiéneia.

para vazfio de 11,0 g/mm, com um tempo de processo estavel praticamente igual
para as diferentes pressdes trabalhadas, a efici@ncia variou de 52.8 % a 99,77 %,
sendo também o crescimento das particulas proporcional a eficiéncia ¢ tendo nesse

Caso 0s menores arrastes.

para vazdo de 18,0 g/min, o tempo de processo € bem menor comparade com as
outras vazdes de 6,4 e 11,0 g/min, independe da pressdo de atomizacdo; o
crescimento relativo das particulas € proporcional ao tempo de processo e
independente da pressfo de atomizagdo e da eficiéncia. A eficiéncia foi maior para

condigdo de baixa pressfo de atomizacio.

Os valores encontrados para o crescimento das particulas, fixando o tempo de
processo em 20 min, mostraram-se satisfatorios, de acordo com a literatura que é até
6 % para recobrimentos do tipo filme, variando de 0,89 a 4,58 %, apresentando um

maior crescimento para a vazio de 18,0 ¢/min.

O arraste listado nas Tabelas 4.6, 4.7 ¢ 4.8, ¢ justificado pela aproximacio do
colapso do leito, com a formacfic de caminhos preferenciais. O ar de fluidizagfo
atravessa o leito por esses canais preferenciais formados com maior velocidade,
levantando as particulas até o topo do leito. Quando as bolhas explodem na

superficie do leito, bruscamente em forma de pulso, particulas sfo lancadas até a
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altura méxima do leito e ao coincidirem com 2 saida do ciclone, s8¢0 arrastadas

facihmente.

Resumindo, a operacfio do leito fluidizado em condigBes de estabilidade
fluidodinAmica € otfimizado para a vazio de suspensio ¢ pressio de atomizacfio no ponio
ceniral, verificando-se a predomunfincia do efeito da vazfo de suspenso, que, para as

dimensfes e condighes deste trabalho, fol de 11,0 g de suspensio/min.

4.4.1 - Analise estatistica para as respostas do planejamenio.

Eficiéncia do processe. 1

Os efeftos das varidveis independentes na resposta eficiéneia do processe estfio
apresentados na Tabela 4.9, com intervalo de conflanca de 90 %. Os efeitos sio
considerados estatisticamente significativos quando seus valores forem superiores ao

desvio do efeito, ou quando os limites de confianca apresentaremm 0s sinais contrarios.

Como apresentado na Tabela 4.9, a estimativa dos efeitos para a eficiéneia do
processo apresentou efeitos negativos na variavel resposta para a vazdo de suspensdo (W)
e pressdo de atomizacfio (Py), na forma quadritica, e para a interac@o (P, W), na forma
linear. Os efeitos positivos na eficiéneia sio dados pela presso de atomizacio (Pa), € 2
vazdo de suspensfo (W), na forma linear, entretanto estes efeitos nfo se apresentaram

estatisticamente significativos no processo, para um intervalo de 90 % de confianga.

Tabela 4.9 - Estimativa dos efeitos para a eficiéncia do processo.

Varidvels Coeficientes Desvio Limite de Limite de
Independentes | de regressio P padric  confianga - 90 % confianca + 90 %
Meédia 82,6778 0.0140 159717 45,0905 120,2650
Py (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 31,5767
W, () -12,0167 0,4857 15,1521 -47.,6750 23,6417

Pa (LYW (L) -1,8250 0.8756 10,7142 -27,0393 23,3893
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O diagrama de Pareto Figura 4.11 demonstra o resultado obtide.

W)
W (@)
Padl)
Pat{Q)

Par L Ws(L)

G0

0.1

| 1.258518

%

AB3O166

2023823

-, 170336

g5 10 15
1, % (efeito estimado)

20 2% 30

Figura 4.11 — Diagrama de Pareto dos efeitos para a eficiéncia do processo.

Crescimernio de particulas, v

Observa-se, na Tabela 4.10 ¢ Figura 4.12 pelo digrama de Pareto, que somente a

variavel independente vaziio

de suspensfio apresentou efeito significativo sobre a varidvel

resposta crescimento das particulas, para um intervalo de confianca de 90 %. O termo

estatisticamente significativo

estd grifado na Tabela 4.10. A pressfo de atomizaciio (Py),

apresenta efeito positivo para a forma linear e negativo para a quadratica. A vazfo de

suspenséo (W) apresenta efeito positivo tanto para a forma linear como para a forma

quadrética, a interac8o das variaveis independentes (P, W), na forma lincar, apresenta

efeito negativo para o crescimento relativo.

Tabela 4.10 - Estimativa dos efeitos para o crescimento de particulas.

Variaveis Coeficientes Desvio Limite de Limite de

Independentes | de regressio padric  confianca - 90 % confianca + 90 %

Meédia 2,5589 0,0174 00,5357 1,2981 3,8197

Py (L) 0,2100 0,525  0,2934 -0,4806 0,5006

Py (Q) -0,0333 09518 00,5082 -1,2284 1,1628

Ws (L) 1,5717 90,0127  0,2934 0,8811 2,2622

W, () 0,0717 00,8968  (,5082 ~1,1244 1,2678
Py (LY*W (L) | -0,1000 0,7989  0,3594 -0,9458 0,7458
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Verifica-se através do diagrama de Pareto na Figura 4.12, a forte influéneia da
vazdo de suspensdio em relagdo aos outros pardmetros. Observa-se também que W, (Q), Pa
(L) e P, () n8o apresentaram efeitos significativos, bem como a interagdo das varidveis na
forma linear. A Tabela 4.11 apresenia a avaliaclo do modelo estatistico realizado pela
analise de varifncia (ANOVA) obtida para o crescimento de particulas, segundo BRUNS er
al. (2002).

Tabela 4.11 — Andlise de vanfncia — crescimento relative de particulas no processo de
recobrimento.

Fonte de Variacio Soma Quadratica N de Graus de Meédia Quadratica
{80 Liberdade MO
Regressio (R} 14,82 1 14,82
Residuo (r) 1,87 7 0,27
Total (T} 16,69 8
p=01
w.o (R

Patl)
Par(L)"Ws (L)

7156524

7

-,141007

- 278251
We(Q)

P.+(Q) 0655845

-+ 0 1 2 3 4 5 8 7 8
%, % (efeito estimado)

Figura 4.12 — Diagrama de Pareto dos efeitos para o crescimento de particula.

O modelo estatistico obtido para correlacionar a varidvel com a resposta s6 foi
possivel para um modelo de primeira ordem. onde somente o ajuste linear fo1 significativo.
A Equacio 4.1 corresponde ao modelo estatistico codificado para a resposta crescimento

relativo das particulas.
v =2,58+1L57 W, (4.1)

A percentagem de variagio explicada pela regressfio em torno da média foi de

88,81 %. A qualidade do ajuste ¢ de 87,21 % o que significa que ha um bom ajuste entre o8
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valores observados e os preditos pela correlagfio. O valor de F obtido pelo modelo foi de
1,99 vezes o valor do ponto da distribuicZo F a um nivel de confianca de 50 %. De acordo
com BRUNS er al. (2002), o modelo pode ser considerado preditivo quando o valor de F
calculado for superior a trés vezes ¢ valor de T tabelado, o gue ndo aconteceu no caso da
equacio obtida. A complexidade da operacic de recobrimenio com a consegliente
dificuldade de controlar o processo e a interferénein de fatores nfo analisados podem ser a

causa do modelo obtido ser ndo preditivo.

A comparacio entre os valores experimentais e os calculados através do modelo de
primeira ordem em ajuste linear para © crescimento de particulas € ilustrado na Figura 4.13.
Verifica-se que ¢ modelo ajustado aos dados do crescimento apresenta uma boa

distribuic8o dos pontos em torno da reta ideal, sem tendéncias.

5,0
45
4.0

Lo
n

(2]
[

3

o

;]

, % (valores preditos)
o e A A% ] N
©

©

X
o o
[#)]

k¢
00 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50
L, % {vaiores obsevados)

Figura 4.13 — Valores observados em funcéo dos valores preditos - y (Crescimento).

A Figura 4.14 apresenta uma distribuicfo aleatéria dos residuos, indicando que o

modelo representa adequadamente as variagSes do crescimento relativo das particulas.
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Figura 4.14 - Distribuigfio dos residuos - ¢ (Crescimento).

{ndice de aclomerados. Agl

Gs efeitos das varidveis independentes na resposta aglomerados estfio sumarizados
na Tabela 4.12. Verifica-se também para essa varigvel resposta, que as variavels
independentes W e Py ndo influenciam significativamente a varidvel resposta analisada. Os
efeitos na varidvel resposta foram negativos para a pressio de atomizacBio {P,), na forma
quadratica e linear, e para a vazfio de suspensfio (W), na forma linear. Os efeitos positivos
na aglomeragdo sic dados pela vazBo de suspensfio (W), na forma quadrética ¢ pela
interaco (P, W), na forma linear. O diagrama de Pareto da Figura 4.15 demonstra gue nédo

houve significAncia estatistica para um mtervalo de 90 % de confianca.

Tabela 4.12 ~ Estimativa dos efeitos para o indice de aglomeragso.

Varidveis Coeficientes Desvio Limite de Limite de
independentes | de regressfo padri0  confianca - 90 %  confianca + 90 %
Média 1,6611 0,3524 1,5116 -1,8985 5,2207

Pa (L) -0,4617 0,6162 (,8285 -2,4113 1,4880
Pa () -0,9717 0,5469 1,4349 -4,3486 2,4053
Ws (L) -1,2717 0,2224  (,8283 -3,2213 0,6780
W (Q) 1,0683 0,5106 1,4349 -2,3086 4 4433
P (LY*Ws (L) 0,3600 0,7868 1,0147 -2,0879 2,6878
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Figura 4.15 — Diagrama de Pareto dos efeitos para os aglomerados.

Saturacdo Instentdnea, 5°

A Tabela 4.13 apresenta os efeitos das varidveis independentes na resposta
saturacfo instantinea, para um intervalo de confianga de 90 %, onde o termo significativo
estatisticamente esta grifado. Como apresentade na Tabela 4.13, a estimativa dos efeitos
para a saturacdo instantinea apresentou efeitos positivos para a vazdo de suspensdo (W),
na forma linear e quadratica, e para a pressZo de atomizacfc (Py), na forma linear e efeitos
negativos para a pressdo de atomizacio (P,), na forma quadrética e a interagdo (P, W), na

forma linear.

A significincia dos efeitos combinados e individuais das variveis independentes ¢
apresentada no grafico de Pareto, conforme Figura 4.16. Os efeitos estatisticamente
significativos para & saturacfo instantdnea estfio 4 direita da reta vertical indicativa do
timite de confianca de 90 %.

Tabela 4.13 — Estimativa dos efeitos para a saturacfo instantanea.

Variaveis Coeficientes Desvio Limite de Limite de

Independentes | de regressfo P padrdc  confianca - 90 %  confianca + 90 %

Média 0,0113 0,0002  0,0005 0,0101 0,0125

Py (L) 0,0001 0,8498  0,0003 -0,0006 0,0007

Py (Q) -0,0006 02971 0,0005 -0,0018 0,0005

Ws (L) 0,0053 09,0003  0,9003 0,0047 09,0060

W, (Q) 0,0003 0,3777  0,0005 -0,0007 0,0017
Po LYW, (L) | -00003 04874 00004 -0,0011 0,0006
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Através do diagrama de Pareto na Figura 4.16, pode-se verificar a forte influéneia
da vazio de suspensdo em relagBo aos outros pardmetros. Observa-se também que Py (L),
Py (Q) e W, (Q) nfo apresentaram efeitos significativos bem como a interagfio na forma

linear, com os resultados obtidos.

p=01

w.o T
Po{Q) W 256842
W (Q)

PaWe)} -
Patll) | ,

50 5 10 15 20 25
S, min™" (efeito estimado)

i

Figura 4.16 — Diagrama de Pareto dos efeitos para a saturacfo instantdnea.

Embora a andlise feita para a varidvel saturagfio instanténea tenha apresentado
efeito estatisticamente significativo somente para a variavel independente (W}, optou-se
por ndo se trabalhar com um modelo polinomial em base estatistica, j4 que esse resultado j&
¢ definido nas equagdes 3.9 e 3.10, ou seja, a analise serviu para confirmar a teoria ¢ no foi

obtida influéneia significativa da pressio de atomizag8o.

Da analise estatistica realizada ¢ da avaliacio das tendéncias dos efeitos das

varidveis independentes nas respostas analisadas pode-se sumarizar:

— as melhores condiges de trabalho sfo obtidas para o ponto central, onde ocorreu o

menor valor de perda por arraste ¢ uma eficiéncia de 80,63 % em média;

— o aumento da vazdo de suspensdo associado a baixa pressdc de atomizagio
favorece o crescimento das particulas, obtendo-se uma eficiéncia satisfatoria, uma

baixa formagfio de aglomerados e alia saturacfo instantinea do leito;
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— para obter valores satisfatGrios de eficiéncia de processo com baixa taxa de
aglomerados € um crescimento relativo de particulas regular, uma das alternativas é

se trabathar com a atomizag8o de suspensio de forma intermitente;

— gz dificuldade em controlar ¢ processo de recobrimento com atomizacfio continua
em condicde fluidodinimica estadvel ¢ devide a interferéncia de outros fatores
como: formacio de pontes lguidas, saturacfo do leito, forgas de adesdio, forgas

capilares € efc.

4.5 — Anslise via microscopio éptico

Para esta analise foram escolhidos os experimentos 2, 7 ¢ 9, por apresentarem
melhores resuliados na eficiéncia e no crescimento relativo das particulas. As Figuras 4.17,
4.18 ¢ 4.19 representam fotografias de particulas recobertas de celulose microcristaling MC
- 500 na faixa de tamanho analisada ¢ os aglomerados obtidos nos respectivos
experimentos. As lmagens foram realizadas através de um microscopio Optico com
aumento de at¢ 40X acoplado a um sistema de aquisicio de imagem, ScanPro. As imagens
obtidas, Figuras 4.17 — 4,19 (a), revelam que as particulas de celulose microcristalina MC-
500 recobertas apresentam uma boa aparéncia, recobrimento individual e completa

cobertura das particulas.

(2) (b)

Figura 4.17 — Fotografia Optica das particulas de celulose microcristalina MC-500

para o experimento 2, {(a) particulas recobertas; (b) aglomerados

formados (dimens#o aproximada 5 x 4,5 mm).
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@) ()
Figura 4.18 — Fotografia Gptica das particulas de celulose microcristaling MC-500

para o experimentc 7, (a) particulas recobertas; (b) aglomerados

formados {dimensio aproximada 5,2 x 3,8 mm).

(a) )
Figura 4.19 — Fotografia Optica das particulas de celulose microcristalina MC-500

para o experimento 9, {(a) particulas recobertas; (b) aglomerados

formados (dimensfio aproximada 3,36 x 2,90 mm).

(G crescimento das particulas ocorreu por formacfo de camadas concéntricas
sobrepostas, da suspensfio recobridora em tormo do micleo (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 aspersdo, onde as particulas tém um maior contato com a
suspensdo polimérica aspergida sobre o leito de particulas. Os aglomerados sfo
provenientes de particulas menores, que aderem umas as outras, através das pontes liguidas.

A solidificag8o das pontes liguidas pelo ar de secagem conduz 2 formacgfo de grandes
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aglomerados. A resisténeia da ponte depende da forca capilar, além de outras forgas como:

forca coesiva ¢ de van der Waals,

Varios trabalhos (PONTE er 4/, 2001; SCHNEIDER e BRIDGWATER, 1993;
SEVILLE e CLIFT, 1984; SEVILLE er al., 2000), chamam a aten¢fio para essas forgas,
como as principais contribuintes para a formacdo de aglomerados. A higrospicidade da
particula, também contribui, tornando-a mais susceptivel a formacio de tais aglomerados,

{PASSOS e MASSARANIL, 2000).
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CAPITULO 5

CONCLUSOFS E SUGESTOES
5.1 — Lonclusies

Pelas andlises feitas duranite os experimentos ¢ com base nos resultados

apresentados e discutidos pode-se concluir gue:

- As curvas fluidodindmicas obtidas experimentalmente para as particulas sem
recobrimento, com cargas variando de 400 a 1000 g, apresentaram wm comportamento

similar, tipico para leitos fluidizados, conforme descrito na literatura.

- Para o estudo fluidodindmico com © ar de atomizagBio, notou-se que a mfluéneia €
praticamente nula, para a faixa de pressfo estudada, de 10 a 20 psig, na queda de presséo do
leitc. No entanto, o ar de atomizacio auxilion na movimentagfio das particulas fazendo com

gue houvesse uma maior mistura enire elas.

- A umidade das particulas de celulose microcristalina MC ~ 500 mostrou-se influente
durante o processo de recobrimento, reduzindo a mistura das particulas no leito e reduzindo
também a temperatura na zona de aspersfio. O aumento de umidade durante o processo
causa a defluidizac8o do leito, com aparecimentc de zonas estagnadas junto a placa

distribuidora contribuindo para a formacfo de caminhos preferenciais e o total colapso.

- No processo de recobrimento com atomizacio continua, a menor vazio de suspensdo
adotada, de 6,4 g/min, resultou em um maior tempo de processo; mais gue o dobro do
tempo obtido para as vazbes de 11,0 ¢ 18,0 g/min, obtendo-se um crescimento proporcional
a eficiéncia. Por outro lado, houve uma maior quantidade de arraste ¢ uma menor

eficiéncia, de 51 a 63,8 %, dependendo da pressdo de atomizag8o trabalhada.

- Os melhores resultados foram obtidos para a vazdo de 18,0 g/min, onde obieve-se uma
taxa de crescimento satisfatoria; em conirapartida o tempo de processo foi bastante
reduzido, devido a saturagfo do leito ser mais rapida, pois a quantidade de suspensio

aspergida sobre o leito € trés vezes maior que a menor vazio analisada.

- Com relacdio ao processo de recobrimento com atomizacfo continua, as melhores

condigbes de operagdo para as faixas analisadas nesie trabalho foram para a vazio
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intermedidria de 11,0 g/min e qualguer pressgo de atomizac8o. Nessas condigSes ocorreu o

menor valor de perda por arraste e uma eficiéncia satisfatoria, 80,63 % em média.

- Na analise estatistica nfo se obteve significincia dos efeitos individuais e combinados das

varidveis independentes estudadas para eficiéncia (11} e aglomerados (Agl).

- Para vazfes de suspensio baixas e presséio de atomizagdo altas obteve-se um maior tempo
de processo, porém, para as vazfdes médias e altas e qualguer pressio, o tempo foi menor.
Conclui-se que a vazlo de suspensio ¢ a varidvel importante no processe de recobrimento,
sendo o fator determinante para a saturacio do leito ¢ influenciando diretamente no tempo

de processo.

- No processo de recobrimento de celulose microcristalina MC — 500, em leito fluidizado
com a alimentacdio da suspensio de forma continua, o tempo de processo depende da vazio

de suspensio (W) e a pressio de atomizacio (P} 2 gue € submetido.

- b aumento do grau de saturacio do leito fluidizado influencia na floidodindmica, fazendo
com que as particulas defluidizem, levando-as ac empacotamento e conseqilentemente ao

colapso do leito.

- Constatou-se que a defluidizacfio do leito estd relacionada com 2 umidade das particulas e
que ocorre uma diminuicdo da queda de pressfo do leito quando as particulas atingem um
teor de Agua, méximo {umidade). Verifica-se uma diminuicdio no contelido de umidade
acompanhada pela diminuicBio da queda de pressio, ocorrendo logo em seguida o colapso
do leito de particulas.

- (s aglomerados, indesejaveis no processo de recobrimento analisado, formavam na zona
de aspersfo, com agregac3o de particulas e suspensfo logo abaixo do bico atomizador e
aumentavam a medida gue as particulas chegavam a essa regifio. Essa agregacfo, ac tornar-

se pesada, caia dentro do leito contribuindo amda mais para a formacfo de aglomerados.

- As particulas tiveram um recobrimento liso ¢ uniforme particula a particula, como foi
constatado na andlise microscopica. O crescimento das particulas ocorreu por formacio de
camadas sobrepostas, da suspens3o recobridora em torno das particulas de celulose

microcristalina.

- O processo de recobrimentc de forma continua sé € recomendado para baixas vazdes em

torno de 6.4 g de suspensfo/min. Para vazdes de suspensfo acima de 6,4 g/min, ocorre um
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répido aumento na umidade das partfculas no leito, provocando uma instabilidade na

fluidizacdo, causando o empacotamento e induzindo ac colapso com um menor tempo de

processo a cada aumento de vazio.

5.2 — Sugestdes para trabalbos futuros

Para wma melhor avaliacio ¢ uma melhor compreensio do processe de

recobrimento em leito fluidizado, sugere-se:

i.

Testar a fluidodindmica das particulas no processo de recobrimento com a
introdugfo de um tubo interno, com o objetivo de melhorar a movimentacio das

particulas;

Acompanhar a umidade das particulas dentro do leito, em diversos pontos de

amostragem e tentar identificar com maior precisiio o colapso do leito;

Trabalhar com agitacfio mecénica ou leito vibro-fluidizado para reduzir as perdas
por aglomeragfo e awmentar a regifio de regime estavel com a saturacfio, de forma a

controlar o colapso do leito;

Criar um mecanismo para imbir a formacfo de zonas mortas junto & placa

distribuidora, como por exemplo colocar recheios na cAmara plenum;

Testar novas placas perfuradas como forma de evitar a formacBo de caminhos

preferenciais € zonas mortas;

Acompanhar 0s testes de recobrimento com um sistema de aguisicic de dados on-
hine.
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ANEXO A
Evolug8o da urmdade e da queda de pressfo em funcfo do tempo para cada vazio

de suspensfio e presséo de atomizacio trabalhada.
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Figura A3 - Ws=11,0 g/min, Pat=20 psig
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Figura A6 - Ws =64 g/min, Pat =20 psig
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Figura A5 - Ws= 18,0 g/mun, Pat= 10 psig
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