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RESUMO

Um extenso estudo sobre o crescimento de particulas no processo de peletizagio
de sementes de brocolos (Brassica Oleraceae, var, italica), foi realizado através de
experimentos na parte ¢cnica de um leito de jorro convencional de 143mm de didmetro da
coluna cilindrica. A influéncia da temperatura do ar de entrada de jorro, vazéo da suspensdo
de peletizagfio e concentracio de solidos em suspensio, sobre a eficiéncia do processo,
flexibilidade operacional e sobre a qualidade das sementes peletizadas, foi investigada e

discutida.

O objetivo principal do trabalho, foi aumentar o tamanho e modificar o formato
das sementes, para facilitar a semeadura manual ou mecanizada. Utilizou-se para tanto,
uma suspensfio aguosa de argila, resultando em sementes peletizadas com tamanho e
formato comerciais, apresentando vigor e poder germinativo preservados. A esfericidade
das particulas aumentou com o tempo de granulag@o em todos os ensaios experimentais. O

aumento médio foi de aproximadamente 10,3 %.

Os experimentos foram realizados segundo técnicas de planejamento de
experimentos, efetuando-se a analise dos resultados mediante a Metodologia de Superficie
de Resposta. A quantificagdo dos efeitos da vaziio de suspensfo, entre 4 e 8§ mL/min,
temperatura do ar de entrada, entre 40 e 60 QC, concentracdo de solidos na suspensio, entre
17 ¢ 22 %, foi 4atil para o desenvolvimento de modelos estatisticos. Com os modelos
empiricos obtidos € com o auxilio da Funciio Desejabilidade Global, foi feita uma
otimizagdo numérica para estimar as melhores condi¢des de operagio do processo nos

intervalos das variaveis independentes.

Para as melhores condicGes de trabalho, as quais abrangeram a faixa de 20 2 22 %
de sélidos em suspensdo, operando entre 50 e 60 0C, a uma vazdo de suspensfio de
6mL/min, foram obtidos produtos com crescimento de massa em até 2,89 vezes a massa
inicial e com crescimento de tamanho em até 1,55 vezes o tamanho inicial. O vigor e a
germinacdo das sementes peletizadas foram preservados nestas condigdes, ¢ a eficiéncia do

processo variou entre 75,4 a 79,1 %, com perdas materiais por elutriagio entre 7,6 2 10,9 %.
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A distribuigdo Inicial de tamanho das particulas exerceu forte influéncia sobre o
processo de peletizacdo. Particulas maiores capturaram mais recobrimentos que as menores,
para uma mesma condicdo operacional. Entretanto, a peletizacdo realizada com sementes
maijores que 1,68 mm, produziu péletes mais uniformes, preservando as distribuigdes de

tamanho e de massa iniciais.

Por fim, a aplicagdo dos revestimentos de argila sobre as sementes de brocolos
mostrou-se vantajosa sob o ponto de vista da adsorgio de vapor de agua, pois para uma

mesma umidade relativa, na temperatura ambiente, as sementes peletizadas apresentaram

valores-de umidade de equilibrio-inferiores aos valores apresentados pelas sementes “jii

natura”. Assim sendo, a adsor¢dio de vapor de 4gua nas sementes peletizadas pode ser

melhor controlada.
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ABSTRACT

An extensive experimental study of the growth of granule size in the broccoli
(Brassica Oleraceae, var. italica) seed pelleting process was conducted in a conical part of
a 143 mm diameter conventional spouted bed granulator. The influence of the spouting gas
temperature, mass flow rate of atomized suspension and suspension solids concentration,
on the efficiency for pelleting process, operation flexibility and pelleted seeds quality, is

discussed.

R — The main objective of this work was-to-increase the apparent-seed-size-and to
change the seed shape for improving manual or mechanical plantability. A suspension of
clay in water was used for this purpose, resulting in pelleted seeds with commercial sizes
and shapes, and preserving both germination and vigor. The sphericity of the particles
increased with granulation time for the whole set of experimental runs. The average

sphericity increase was approximately 10.3 %.

The experiments were carried out according to the techniques employed in
experimental designs. The results were analyzed using Response Surface Methodology.
Quantifying effects of mass flow rate of atomized suspension, between 4 and 8 ml/min,
spouting gas temperature, between 40 and 60 %C, and suspension solids concentration,
between 17 and 22 %, are useful for developing statistical models. Based on the empirical
models developed and utilizing the Global Desirability Function, a numerical optimization
was obtained for estimating the best operational conditions at the intervals of the

independent variables.

For the best working conditions, that ranged between 20 and 22 % of solids in
suspension, operating between 50 e 60 %C, and the mass flow rate of atomized suspension at
6 mL/min, products were obtained with increased mass of over 2,89 times the initial seed
mass, and increased size of over 1,55 times the initial seed size. Within such conditions, the
seed pelleted vigor and germination were preserved, and the efficiency of the process

ranged between 75.4 a 79.1 %, with elutriated particles between 7.6 a 10.9 %.

The initial size distribution had a strong effect on the seed pelleting process. For

the same operational conditions, the larger particles captured more coating than smaller



XXV

particles. However, the seed pelleting process carried out with seeds larger than 1.68 mm

produced pellets more uniforms, preserving the initial size and mass distributions.

Finally, the application of the clay coating on the broccoli seeds is advantageous
from view point of water vapour adsorption. The broccoli seeds pelleted adsorbed less
moisture than broccoli seeds “in natura” at the same relative humidity and ambient
temperature. In this way, the clay coating contributes to the control of the adsorption

process.



1 INTRODUCAO

O tratamento de sementes & a pratica mais antiga utilizada na prote¢@o de plantas.
Sua origem pode ser tragada no século XVIII com o uso de salmoura para controlar pragas
em cereais (Neergaard, 1977). A idéia de se recobrir sementes também € antiga, sendo a
primeira patente, relacionada a este assunto, editada em 1868 (Burgesser, 1949). Entretanto,
o real interesse pela aplicagio comercial de sementes recobertas s6 teve inicio nos anos
quarenta (Roos and Moore, 1975). A proposta original foi confeccionar, individualmente ou

em grupos de sementes pequenas € de formato irregulares, capsulas esféricas para melhorar

" a semeadura de precisdo (Halmer, 1988).

As tecnologias de tratamento de sementes atuais tém aplica¢des no controle de
reguladores de crescimento ¢ de fertilizantes; e dimensionamento e modelagem de
sementes para facilitar a plantagdo. Essas novas tecnologias, em especial as de
recobrimento, fregiientemente exigemn sistemas de aplicagfio aperfeigoados para estabelecer

melhor as dosagens ¢ as coberturas dos materiais (McGee, 1995).

As tecnologias de recobrimento de sementes sdo conhecidas atualmente, e
principalmente, como peletizacio e recobrimento com filmes poliméricos e sio empregadas
tanto para facilitar a semeadura mecanizada, quanto para agir como um veiculo protetor
para o desenvolvimento das plantas. Tanto a peletiza¢io quanto os filmes de recobrimento
podem conter polimeros, pesticidas, agentes bioldgicos, nutrientes, corantes de

identificagio e outros aditivos.

A peletizag@o consiste no revestimento de sementes com sucessivas camadas de
material seco e inerte, dando a elas o formato arredondado, maior massa e acabamento liso,
o que facilita a distribuigiio e o manuseio das sementes, especialmente aquelas muito
pequenas, pilosas, rugosas ou deformadas (Silva et al., 2002a). De acordo com Rocha, ef al.
(1991), s#io consideradas pequenas as sementes de tamanho menor que as de quiabo, isto €,
aquelas cujos lotes contenham, em média, mais de 19 sementes por grama. Nesse grupo,
pode-se incluir as sementes de brocolos, cujo niimero de sementes por grama varia de 315 a

500 (Brasil, 1992).
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Grande parte das espécies de hortalicas apresenta sementes pequenas, leves, de
formas irregulares e com tendéncia a aderirem umas as outras. Tais caracteristicas podem
causar irregulanidade no espagamento e na densidade de semeadura, desperdicio de
sementes e necessidade de desbaste de plantas excedentes ou de “re-plantio”, no caso de
falhas, para a obtencdo do estande desejado. Essas operagbes exigem normalmente um
grande contingente de méo-de-obra, o que eleva em demasia o custo de producio

(Carvalho, 1988).

A utilizagdo de sementes peletizadas reduz os custos de produ¢3o de mudas por

diminuir o servico de distribuicio manual de sementes, facilita a mecanizacio da
semeadura ¢ pode eliminar a pritica do desbaste de plantas excedentes. Soma-se a isto, a
possibilidade de incorporagdo de nutrientes, reguladores de crescimento e outros
agroquimicos durante o processo de peletizagdo, podendo constituir melhorias na sanidade
das sementes ¢ no estabelecimento das plantulas. Para algumas espécies, o menor consumo
de sementes pode viabilizar a utilizacdo de sementes de melhor qualidade genética,

especialmente as hibridas (Silva et al., 2002a).

Além de pequenas, as sementes de brocolos possuem pouco peso, o que dificulta a
sua individualizagdio e distribuic3o, tanto no processo manual quanto mecénico de
semeadura, e apesar de nfo possuirem formato tdo irregular quanto outras sementes como
as de alface, precisam ser peletizadas para regularizar sua superficie e uniformizar seus

tamanhos, visando facilitar a semeadura.

A utilizagio de sementes de brocolos visa a sua incorporagio na elaboragio de
produtos para fins industrials, os quais podem constituir num avango cientifico e
tecnolégico para o Brasil, tendo em vista o monopoélio da técnica de peletizagdo retida em
m3os estrangeiras. Assim sendo, esta pesquisa pode contribuir para o desenvolvimento de
uma nova tecnologia que proporcione ao consumidor um produto com a mesma qualidade,
a custos mais baixos que os apresentados pela atual indistria de revestimento de sementes.
Além disso, espera-se contribuir para incentivar a expansfio da area cultivada do brocolos,
considerando o crescente interesse pelo consumo de uma dieta mais saudavel em

substitui¢io aos alimentos ricos em gordura e colesterol.
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Uma pesquisa recente realizada na universidade de Washington, em Seattle
{Cohen, 2000), revelou que a alimentagfo rica em vegetais cruciferos, que apresentam
flores em formato de cruz, como o brocolos, couve-flor e couve comum, diminui
substancialmente o risco de clncer de préstata em homens. Verificou-se que estes vegetais
sdo ricos em substincias chamadas isotiocianatos, que ativam enzimas capazes de retirar o

carater toxico de compostos carcindgenos.

Santos (2000), avaliou a composi¢do centesimal das folhas de brocolos e couve-

flor, visando determinar suas potencialidades de uso como alimentos alternativos. As folhas

“~das bréssicasapresentaram-se como Importantes fontes de vitamina C e foram consideradas

como boas fontes de minerais, mesmo apds sofrerem lixiviagdo pela dgua de cozimento.
Além disso, as folhas foram indicadas como fontes de fibras insoliveis, para a prevengio
de doengas gastrointestinais. De acordo com Santos, a falta de informacio das populacdes
contribui para que as folhas e outros residuos alimentares sejam descartados. Desta forma,
foi citada a necessidade de implementagio de programas de conscientizacio, incentivando
o aproveitamento total destas hortaligas, para promover o aumento do valor nutritivo da

dieta das popula¢des.
1.1 OBJETIVOS DO TRABALHO

»  Iniciar um estudo do fendmeno de granulagio de particulas em leito de jorro, visando
a aplicacdo na area agricola. O processo de peletizagdo das sementes de brocolos tem como
objetivo modificar o formato e o tamanho das sementes, de maneira a facilitar o processo

de semeadura manual ou mecanizada.

»  Avaliar a aplicabilidade do granulador de leito de jorro no processo de peletizaco de

sementes.

»  Desenvolver formulagbes adequadas para a suspensiio de peletizagBo, com uma
avaliagdo dos ingredientes, visando qualificar os materiais para a peletizacdo de acordo

com seus efeitos sobre a germinagfo das sementes peletizadas.

»  Avaliar a influéncia da vazio de suspensdo, temperatura do ar de entrada e

concentracio de solidos na suspens@io de peletizagBo sobre a eficiéncia do processo.
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crescimento dos péletes; flexibilidade operacional; uniformidade e esfericidade dos péletes

produzidos; e sobre a qualidade fisiolégica final das sementes peletizadas.

»  Desenvolver modelos estatisticos para algumas varidveis dependentes do processo de
peletizagdo e otimizar numericamente as condi¢8es operacionais com o auxilio da Funggo
Desejabilidade Global, utilizando-se os modelos propostos. A estimativa das melhores
condigbes de operagio do processo € determinada nos intervalos das varidveis
independentes vazio da suspensio de peletizagio, concentracdo de so6lidos na suspensdo de

peletizaco, e temperatura do ar de entrada de jorro.

»  Realizar ensaios nas condigdes previamente otimizadas. O objetivo € aprimorar a
suspensio de argila bentonita utilizada nos ensaios de otimizagéo, avaliando-se o efeito
individual da adi¢do de polvilho, calcdrio e nutrientes. Para os melhores resultados, foram
construidas as isotermas de sor¢@o dos péletes, visando avaliar o comportamento durante o

armazenamento.

Buscou-se identificar, através da revisdo bibliografica apresentada no Capitulo 2,
principalmente as técnicas do cultivo de brécolos no Brasil, os parametros importantes para
o processo de peletizacdo e as técnicas utilizadas pela atual industria de revestimento de
sementes. A descricio dos materiais e dos equipamentos utilizados encontra-se no Capitulo
3, a metodologia experimental no Capitulo 4, os resultados obtidos no Capitulo 5 ¢ as

conclusdes no capitulo 6.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, relevantes trabalhos sfio revisados com enfoque voltado
principalmente as técnicas de recobrimento de sementes e aos pardmetros que afetam o
processo de granulac@io em leitos de jorro. A definig8o dos principais termos utilizados, tais
como “materiais de enchimento”, “materiais cimentantes”, “recobrimentc”, dentre

outros, estdo no Apéndice A, com o objetivo de facilitar a leitura da tese.

21 CULTURA DE BROCOLOS

A fa.m.i.l.ia Brassicaceae (sindnimo Cruciferae) € a mais numerosa em termos de
espécies oleraceas, compreendendo cerca de 300 géneros e 3000 espécies. E uma familia de
grande importancia econdmica, proporcionando uma variedade de folhas, raizes e sementes
para o consumo humano e animal. O repolho, a couve-flor e a couve-manteiga destacam-se

pela sua maior relevancia econdmica. (Santos, 2000).

O broécolos ndo tem a expressdo econdmica da couve-flor, todavia é mais rica, em
termos nutricionais. De acordo com Murayama (1973), o brécolos sdo cinco vezes mais
ricas em calcio e cento e vinte vezes mais em vitamina A do que a couve-flor. No Brasil, o
grande volume de brécolos comercializado nas Centrais de Abastecimento (CEASAs)

evidencia um consumo crescente dessa hortalica (Almeida, 2002).
2.1.1 BOTANICA E CULTIVARES

A seguinte citagdo foi encontrada no trabalho de Clemente (1998): “Conhecida
como brocolos, brécolis, brécoli ou couve-brocolo € uma variedade boténica da mesma
espécie ¢ morfologicamente semelhante 4 couve-flor. O nome se originou do italiano
“brocco” que significa “broto”, pois sdo as brotagGes florais a parte comestivel (Filgueira,

1982)".

Em Silva et al. (2002b): “Durante a fase vegetativa a planta se assemelha a couve-
flor (Brassica oleracea L. var brotrytis); posteriormente produz uma inflorescéncia central
de coloragio verde, menos compacta que a da couve- flor, e numerosas inflorescéncias
laterais, bem menores. Sio formadas por pequenos botes florais ainda fechados e

pedinculos tenros.”
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Em Almeida (2002); “Os botanicos classificam o brécolos como planta
pertencente ao ramo Phanerogamae, plantas que produzem sementes, o sub-ramo
Angiospermae, apresentando Ovulos encerrados em um ovario, que da origem as sementes.
Os brocolos sdo incluidos na classe das Dicotiledoneae, sementes que apresentam dois
cotilédones; e familia botdnica cruciferae. Sua espécie € denominada Brassica oleracea, €

variedade italica (Camargo, 1981)”.

Em Silva et al. (2002b): “No centro-sul, predominam as cultivares do grupo

Ramoso. A maioria dos olericultores a prefere, pela sua maior produtividade, ¢ porque

produz varias colheitas, além de atender a preferéncia do consumidor. As plantas sdo muito
vigorosas; resistentes ao acamamento; produtivas; com botdes florais de cor verde intenso
que nZo perdem tal coloragio; com pedinculos finos e alongados. E cultivar tipicamente de

invemo (Filgueira, 1982).”

Em Almeida (2002): “Através de dados obtidos da CNPH/Embrapa, em 1993 uma
nova cultivar “Ramoso de Brasilia”, foi infroduzida no mercado por produtores e
companhias de sementes no Distrito Federal e em S&3o Paulo. Esta cultivar vem destacando-
se pela produtividade, qualidade e excelente aceitagdo comercial. Informag¢des da Embrapa
sobre esta cultivar revelam caracteristicas como: comprimento de haste de 31 a 32 cm; a
primeira colheita € realizada proxima aos 80 dias ap6s a semeadura, o periodo de colheita

se estende até 55 dias e a produtividade média estd em torno de 18 toneladas/ha.

Em Silva et al. (2002b): “Outra cultivar de langamento recente é a Pira-Broco,
tipica de inverno, resultado de cruzamento e sele¢io entre as cultivares Ramoso Santana ¢
Portugués. Ainda no grupo Ramoso destaca-se a cultivar de verio Ramoso-Piracicaba,
selecionadas para temperaturas elevadas. Um segundo grupo, plantado em menor escala, €
o brécolos de cabeca central grande, representade pela antiga cultivar paulista Jundiai. A

produtividade € menor em relagdo ao grupo Ramoso.”

De acordo com Camargo (1989), o consumidor brasileiro prefere os cultivares de

botbes graidos, entre eles: Ramoso-Santana € Ramoso-Piracicaba.
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2.1.2 CLIMA E EPOCA DE SEMEADURA

Informagdes & respeito do cultivo dos brocolos de inverno foram encontradas no
trabalho de Almeida (2002), cuja transcrigio € a seguinte: “Os brocolos de inverno séo
cultivados no Brasil nas regides sul e sudeste, em estagdes com temperaturas entre 15 e 20
C. Na regiio centro-oeste, sua semeadura é recomendada para as esta¢des do outono e
inverno. A sensibilidade das sementes de brécolos as variagbes de temperatura e umidade
relativa ¢ responsavel pelas variagdes na duragdo da colheita e diminuigdo da produgio,

como ocorre com a couve-flor (Wurr er al., 1991,1992).”

cultivares de verdo possibilitam a ampliacio da faixa de semeadura e de colheita desta
brassicacea, notavelmente. Criadas para o verfo quente e timido de Piracicaba, as cultivares
paulistas de verdo adaptam-se provavelmente, as condi¢Ges termoclimaticas de primavera-
verdo de muitas localidades do centro-sul. Todavia antes de langar-se em extensas culturas
comerciais € prudente o olericultor, fazer-se as vezes de pesquisador e plantar alguns
canteiros de observacio. Nos demais aspectos, o brécolos comporta-se como outras

variedades boténicas da espécie Brassica oleracea, quanto as condigdes climdticas.”

Em Almeida (2002), encontrou-se também a seguinte citagdo: “O desenvolvimento
da planta brocolos pode ser dividido em trés fases: a fase juvenil, a fase de indugéo do
florescimento e a fase do crescimento e da inflorescéncia (Booij, 1990). Apds a fase
juvenil, é ideal que a temperatura ambiente seja baixa, para que se inicie a indugfio floral.
Além disso, a alta temperatura promove diferenga nos estadios de maturidade das sementes,

sendo verificado em anélises de vigor por Lewis e Welbaum (1996).”
2.1.3 SOLO, ADUBACAO E PROPAGACAO

O brécolos € menos exigente do que a couve-flor, em tipo de solo e também em
nutricio. E mais produtivo em solos argilo-arenosos, com PH entre 6,0 e 6,8, com boa
retengfo de umidade, bem drenados. A cultura reage bem a aplicag@o de macronutrientes,
especialmente nitrogénio, que eleva a sua produtividade substancialmente. Pode-se aplicar
NPK, na formulagio 4-16-8, ao sulco de semeadura, em quantidades variando entre 80 a
100g por muda plantada. Seguem-se coberturas nitrogenadas, que podem atingir até 6

aplicagGes, com 20-30g de nitrocilcio ou sulfonitrato de calcio por planta. Tais aplicacGes
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devem ser feitas durante todo o ciclo cultural, e, especialmente, durante os quatro meses em

que ocorrem as producdes parceladas no grupo Ramoso (Silva ef al., 2002b).

Makishima (1993) informa que em cada cova de muda transplantada, pode-se
adicionar, de forma homogénea, as seguintes quantidades de nutrientes: um litro de adubo
orgénico (esterco de curral), 50 a2 100g de superfosfato simples e 10 a 15 g de cloreto de

potassio.

A propagacgéo ¢ feita por sementes, obtendo-se 230 por grama, em média. O

viveiro-campo ou sementeira-campo, sendo o transplante benéfico e sem inconvenientes

(Silva et al. 2002b):
2.1.4 COLHEITA E COMERCIALIZACAO

As informagdes a respeito da colheita e comercializagio das sementes de brocolos
foram encontradas nos trabalhos de Silva er al. (2002b). A transcrigdo encontra-se nos

paragrafos seguintes:

“Para a cultivar Ramoso Santana, as colheitas se iniciam, geralmente, 90 a 100
dias apds a semeadura, prolongando-se por 4 meses. Em cultivares de verfio, a colheita se
inicia aos 80-90 dias. Quando a cabega central atinge o ponto de colheita, deve logo ser
cortada, pois assim promove-se um maior desenvolvimento das inflorescéncias laterais, em
qualquer cultivar. E importante que as cabecas apresentem uma colora¢do verde intenso, €
que os botdes florais estejam bem fechados, sem a presenca de pétalas amarelo-vivo das

flores.”

“Portanto, ¢ imprescindivel que a colheita seja realizada antes da abertura dos
botdes, para nfo invalidar o produto para o mercado, efetuando-se colheitas parceladas, na
ocasifio propicia, com cabegas compactas. Nos grandes mercados atacadistas do centro-sul,
a época de cotagdes mais elevadas ¢ de dezembro a margo. O prego pago ao olericultor é
geralmente muito compensador, ndo estando sujeito & variagdes estacionais muito

acentuadas, mantendo-se relativamente elevado ao longo do ano.”

“E lamentével que em geral, considera-se a couve-brécolo uma hortalica de luxo

no Brasil, e que seu prego seja elevado para o consumidor. Certamente, € devido a demanda
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e oferta restritas, em relagdo a outras brassicaceas. Infelizmente, nio se observa uma
apreciavel expansdo na 4rea cultivada, no centro-sul, nos ultimos anos, resultando num
baixo consumo. Possivelmente, com a disseminagio de novas cultivares de verfio, e

infrodugio de hibridos de cabeca central, tal situagfio se modifique.”
2.1.5 GERMINACAO

Algumas informagdes & respeito da capacidade de germinag@io das sementes de
brocolos foram encontradas nos trabalhos de Almeida (2002), cuja transcrigdo encontra-se

nos pardgrafos seguintes.

“Lewis ¢ Welbaum (1996), estudaram o periodo de germinac3io das sementes de
brocolos, e verificaram que 42 dias apds a polinizagio das sementes, 75% delas ja estavam
prontas para germinar, sendo que, 56 dias apés a polinizagio, 90% das sementes

apresentavam germinagio normal.”

“Mello et al. (1999), submeteram sementes de brocolos aos testes de germinag3o,
emergéncia de pléntulas e envelhecimento acelerado (24, 48, 72, e 96 horas a 42°C) e
condutividade elétrica (0,5, 2, 4, 12 e 24 horas de embebigéo a 25°C em 25,50 e 75 mL de
agua), com o objetivo de comparar métodos de avaliagdo da qualidade fisioldgica de
diferentes lotes de sementes. O teste de envelhecimento acelerado, por um periodo de 48
horas, permitiu a disting@o do vigor dos lotes. O poder germinativo dos lotes de sementes
variou entre 81 e 92%. Todos os testes empregados apresentaram potencial para identificar

diferencas de vigor entre os lotes das sementes.”

2.1.6 SECAGEM

Informacdes sobre a secagem de sementes de Brassicas foram encontradas em

alguns trabalhos citados por Almeida (2002):

“Sanders (1981), recomendou que a secagem de sementes oleosas, com contetido
de umidade abaixo de 16%, seja realizada com temperaturas do ar inferiores a 65 °c, para
ndo afetar o potencial de germinagido, 0 que ao mesmo tempo, apresenta vantagens a
secagem em leito fluidizado. No Jap#o, as sementes de Brassica sdo secas com temperatura

do ar inferiores a 40 °C (Shinohara, 1984).”
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“Drew (1987), analisou o poder germinativo de sementes de Brassica napus L.
apos serem submetidas ao processo de fluidizag@o. Os tratamentos tinham como fatores de
analise, temperaturas de 23, 30, 35, e 40 ‘Ce duragdo do processo de 30, 40, 60 ¢ 180
minutos. Observou-se que as sementes, nos ensaios de 25 e 30 minutos, mantiveram a
capacidade de produzir plantulas normais. O mesmo aconteceu com sementes fluidizadas

por 40 minutos nas temperaturas de 30 ou 35 °C.”

“No entanto, as sementes fluidizadas durante 40, 60 e 180 minutos 2 temperatura

de 40 °C, apresentaram redugdo da capacidade de produzir plantulas normais. Concluiu-se

superiores a 36 %C, reduziram significativamente o poder germinativo das sementes. A
justificativa para tal comportamento esté relacionada & sensibilidade da semente, que € uma

caracteristica intrinseca de cada espécie.”

“Q contetdo de umidade nas sementes fluidizadas a 25 °C diminuiu de 5,32 para
4,83% em 60 minutos, e de 4,83 para 4,51% apds 180 minutos. As sementes fluidizadas a
40 °C diminuiram o contetido de umidade de 5,2 para 3,88 em durac@o de 60 minutos e de
5,2 para 3,3% em duragio de 180 minutos. Concluiu-se que entre 60 a 180 minutos de

processo, as sementes perderam menos umidade, comparado aos primeiros 60 minutos.”
2.2 SEMEADURA DE SEMENTES PELETIZADAS

As sementes peletizadas sdo semeadas por intermédio de semeadoras de preciséo,
especialmente por aquelas que trabalham com mecanismo distribuidor tipo correia
perfurada, produzida por “Stanhay”. Entretanto, o meétodo exige que as sementes
apresentem alto vigor e poder germinativo e que a camada de revestimento se desintegre

facilmente no solo (Rocha, ef al., 1991).

De acordo com Hill (1999), as semeadoras tipo “Stanhay” sdo as mais populares
nos Estados Unidos e em outras partes do mundo, para a semeadura de sementes
peletizadas. Tal popularidade se deve a habilidade deste tipo de mecanismo para semear em
uma ou mais linhas de semeio, além da flexibilidade para semear diferentes tamanhos de
péletes em diferentes espacamentos, € também pela versatilidade em semear tanto sementes
nuas quanto peletizadas. H& também outras semeadoras, as quais podem ser utilizadas para

o semeio de sementes peletizadas, tais como “Milton” e “Gramor”. Até mesmo a de sistema
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pneumatico a vacuo “Gaspardo” (projetada para sementes nuas), apresenta excelentes

resultados na semeadura de péletes.

Uma descricdo detalhada de semeadoras tipo correia perfurada “Stanhay”,
encontra-se em Rocha e Marouelli (1991), os quais citam que a semente ideal para este tipo
de mecanismo ¢ a de formato arredondado e de superficie regular. Para sementes ndo
peletizadas e irregulares, Shippen e Turner (1978) recomendam que a semeadura neste tipo

de semeadora deve ser feita por grupos.

Os equipamentos utilizados para o recobrimento ou peletizagdo, envolvem
sistemas com agitagiio das particulas, por exemplo, tambores, misturadores, leitos moveis e
centrifugas. Dentre esses equipamentos, os tambores rotativos e os leitos moéveis sdo os
mais utilizados na produgiio de particulas recobertas. Nos tambores rotativos (peletizagio
convencional), as particulas a serem recobertas sfo agrupadas em movimento € a suspensio
de recobrimento é pulverizada sobre as mesmas. Fregiientemente, um gas aquecido é

fornecido ao sistema para a secagem das particulas.

Embora este método esteja em uso ha bastante tempo e apesar do esforgo para
aprimora-lo, os tambores rotativos apresentamn uma baixa reprodutibilidade e ¢ adequado
apenas para produzir particulas que nfo requerem alta uniformidade de recobrimento. Os
esforcos mais recentes para o aperfeicoamento estio concentrados na fluidizagio das

particulas dentro do tambor rotativo (Litster e Sarwono, 1996).

Os processos em leitos fluidizados, leitos de jorro ¢ leitos de jorro fluidizado
apresentam reconhecidamente muita flexibilidade no manuseio de uma grande faixa de
tamanhos ¢ formas de particulas, e podem produzir recobrimentos altamente uniformes
(Maronga, 1998). Nestes processos, as particulas sfo suspensas pela introdugio de um gés
no fundo dos leitos. O gas normalmente ¢ pré-aquecido antes de ser injetado nos leitos ¢
age como condutor de calor e momento. O material de recobrimento ¢ atomizado

diretamente sobre ou sob as particulas, dependendo da posi¢éo do bico atomizador.

Dentre varias modificagdes dos leitos fluidizados convencionats para aperfeigoar o

processo de recobrimento, atribui-se aos leitos de jorro vantagens por apresentarem
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exclusivamente um movimento ciclico e continuo de particulas, possibilitando a formagio
de recobrimentos muito uniformes em tempos relativamente curtos devido as condigdes
excelentes de transferéncia de calor e massa no interior do leito (Kmiéc, 1980; Kucharski e

Kmiée, 1983 e 1988).

Estudos sobre o recobrimento de particulas em leitos de jorro tém sido desenvolvidos
desde o inicio da década de 90 por pesquisadores da area de desenvolvimento de processos
em sistemas particulados da Faculdade de Engenharia Quimica da UNICAMP,
principalmente visando a drea farmacéutica. Os resultados confirmam e apontam os leitos

de jorro como vantajosos € promissores.

O principio de formaciio do fendmeno "jorro" baseia-se essencialmente no
estabelecimento de trés regides bem distintas: uma fase diluida na regifo central do leito
que ¢ produzida por uma corrente gasosa de alta velocidade e com movimento ascendente;
uma fase densa com fluxo ascendente do gis e descendente das particulas; e uma regifo em
que as particulas literalmente jorram da regiio diluida e caem sobre a fase densa. Este
principio fol empregado com sucesso por Wiirster em 1953 para o processo de

recobrimento de comprimidos.

No processo Wiirster (Figura 2.1), um fluxo ascendente de ar com alta velocidade

¢ introduzido em um leito fluidizado causando um jorro das particulas a serem recobertas.

cif— Leito

Reparticao de. /0 - o P SR
: PR 9t Fluxo condrola
FBCGh_rImEEi’ﬁ_G;\-\:“}:r% S W L R trolado.

=1 Repartigéo de

o] depariculas T
7 RRTE 2‘% =" recobrimenta
Fluxo de'ar 2 Jato de:

pulverizagio

- Jato de
Pulvetizagéo &

| ﬁt'tjm_izéﬂﬁ:'r'_ o
o c} S . kL distribuidora

R .-.;'_.Pi'at:é_ o
Atomizador —  distribuidora -

Figura 2.1 - Cémara padrio de Wiirster com placa de fundo chato (Wiirster, 1953) ¢ um
diagrama de um leito recobridor com placa distribuidora de ar com formato
conico (Parikh, 1991).

Um tubo interno ¢ acoplado nos limites das fases diluida e densa para evitar a

colisdo das particulas entre essas duas fases. Um movimento ciclico das particulas ¢ entdo
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estabelecido e o recobrimento ¢é realizado através de um bico de pulverizagio acoplado na
base da fase diluida. Devido & grande quantidade de ar utilizada neste processo, excelentes

condi¢des de secagem sdo obtidas.

2.4 PELETIZAGAO CONVENCIONAL
2.4.1 TAMBORES ROTATIVOS

O processo de peletizagio de sementes € geralmente realizado em batelada por

meio de equipamentos chamados tambores rotativos ou betoneiras, os quais consistem de

velocidades de rotagio variam com o didmetro do tambor e abrangem faixas que vio de 10
a 35 rpm. As sementes sofrem inimeras rotagdes em torno de seu proprio eixo, rolando
umas sobre as outras, ao mesmo tempo em que recebem gradualmente os materiais de
recobrimento que compreendem: materiais cimentantes e de enchimento. Estes materiais
aderem as superficies das sementes em camadas sucessivas até atingirem o tamanho

desejado e o formato esférico (Longden, 1975; Sharples, 1981; Scott, 1989).

A utilizagdo destes equipamentos requer muita habilidade por parte dos
operadores, além de longos periodos de operagiio. O processo tornou-se automatizado e os
equipamentos computadorizados foram descritos por Scott ef al. (1997). Em cada caso, as
sementes sdo recobertas com uma combinagdo de um material cimentante e um recheio.
Normalmente, as formulagdes comerciais sfo misturas destes dois componentes e sdo
obtidos em forma de pos, os quais sdo polvithados sobre as sementes durante a operacdo de
recobrimento. Ao mesmo tempo, adgua ¢ borrifada sobre a mistura ativando os materiais
ligantes e permitindo a formacfo dos péletes. Sendo portanto a peletizagiio um processo por

via liquida, os péletes devem ser secos para conclusfo do processo (Taylor ef al., 1998).

Um outro procedimento ¢ polvilhar apenas os materiais de enchimento, enquanto
ocorre a atomizagio da solugfo contendo o material ligante (Figura 2.2). Uma variedade de
dispositivos suspensos podem ser instalados no interior do tambor para fornecer melhores
condigdes para o processo. O grau de inclinagio determina a intensidade do transporte das
sementes através do tambor, uma vez que a inclinagio forga a ascensfio dos péletes no

dispositivo de rotagdo. Este tipo de equipamento ¢ amplamente utilizado na inddistria de
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revestimento de sementes, e ocupa grande espaco fisico para a realizagio do processo

(Fayed e Otten, 1984)

" Pohilharriento dos
materiais da: enchimento

" Pulverizagdo da solugds
- contendo o material ligante

&

Figura 2.2 — Diagrama de um tambor rotativo tipico da indistria de revestimento de
sementes.

2.4.2 PESO, DENSIDADE E TAMANHO DOS PELETES

A quantidade de materiais utilizados na peletizag@io determina o aumento de peso
dos péletes e € expresso como a razdo entre a massa de revestimento e a massa de sementes.
Este aumento depende também do tipo de cultivar. Sementes mais esféricas e maiores
geralmente requerem menor quantidade de materiais para formar um produto final esférico.
Ni {(1997) e Taylor er al. (1997), analisando alguns péletes, verificaram que as proporgdes
sdo de 2:1 para sementes de beterraba, 4 a 9:1 para sementes de cebola e 17 a 35:1 para
sementes de alface. Espécies pequenas, tais como sementes de fumo, begdnia e petinia
requerem quantidades muito maiores de materiais de recobrimento, na propor¢do de 100 a

150:1 (N, 1997).

A Figura 2.3 mostra uma foto ilustrativa de um corte da se¢fio transversal de um

pélete de begdnia com 100 vezes o peso original da semente (Seed Dynamics Inc., 2000)
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Figura 2.3 - Foto ilustrativa de um corte da segfio transversal de um pélete de begdnia (Seed

S - Dynamics Fic, 2000),
A natureza fisica dos recheios afeta diretamente o peso e densidade dos péletes.

Taylor ef al. (1997) determinaram a densidade de péletes de alface, adquiridos em seis

companhias de revestimento de sementes, abrangendo faixas entre 0,8 a 1,7 glem’. A

densidade desejada ¢ determinada pelas exigéncias da semeadura. Hill (1997) verificou que

péletes com baixa densidade s#o utilizados por equipamentos de semeadura mecanizada 4

vacuo para producfio em casas de vegetaciio (estufas), enquanto que péletes com densidades

maiores sdo produzidos para planta¢fes no campo.

Materiais com densidades mais altas sfo utilizados por maquinas semeadoras com
alta velocidade de plantacfio, para evitar que os péletes quiquem ao cairem no solo,
enquanto que os péletes de densidades intermediérias podem ser utilizados por semeadoras

mais lentas.

Quanto ao tamanho dos péletes, existem atualmente empresas especializadas em
tratamentos de sementes, como ¢ o caso da Incotec, empresa holandesa que ha pouco mais
de dois anos inaugurou uma unidade no Brasil, em Holambra-SP, e que comercializa
sementes peletizadas, apresentadas em baldes de 300 mil péletes com tamanhos variando
entre 3 a 3,5 mm para varias espécies de sementes (informacdo verbal formecida pela
Incotec, 2001). De acordo com Hill (1999), algumas empresas, principalmente nos Estados

Unidos, produzem péletes com tamanhos variados, podendo chegar até 5,4 mm,
2.4.3 REQUISITOS PARA A GERMINACAO

Historicamente, o obsticulo primério 4 germina¢fio das sementes peletizadas é a

limitagfio da troca gasosa entre a semente e o ambiente externo. Os péletes ndo devem
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retardar a taxa de germinagiio ou reduzir o percentual padrio apresentado pelas sementes
nuas. Uma vez que o pélete age como uma barreira para a difusdo do oxigénio, a
germinagdo ¢ afetada (Sachs et al., 1981). De acordo com Taylor et al. (1998), existem
duas opg¢des para superar este problema: a primeira ¢ a adi¢do de substancias quimicas que
produzem oxigénio no interior dos péletes quando em contato com a agua e, a segunda
op¢do ¢ produzir péletes que se quebram sob hidratagiio permitindo que a oxigenagdo da

Agua atue diretamente sobre as sementes.

Terra alcalina e outros produtos quimicos, tais como peroxidos (NaBOs, BaO,,

2RO, Mg, e prinicipdlmente Ca(,) Sio utilizados para produzir oxigénio no interior dos™

péletes (Sachs et al., 1981; Brocklehurst e Dearmam, 1983; Langan et al., 1986). Esta
op¢do tecnoldgica tem sido utilizada para implantagiio de culturas em 4reas alagadas,
principalmente na cultura de arroz (Tonkin, 1984; Ota, 1982), porém, em condigdes
normais de umidade, estes produtos nfio aumentam a germinagio e podem inclusive causar
a sua reducgdo, presumindo-se que no processo de degradaciio dos peroxidos ocorra a
formac@io de perdxido de hidrogénio (H,0O;) que ¢ fitotoxico (Sachs ef al, 1981,
Brocklehurst e Dearmam, 1983).

Muitos autores mencionam a influéncia da peletizagio de sementes sobre a
germinag¢do, especialmente quando o solo contém um alto teor de umidade (Perry, 1976;
Tonkin, 1979; Maude ¢ Bambridge, 1985). Ha também trabalhos referindo-se ao uso de
agentes bioldgicos para facilitar a germinag#io de sementes peletizadas (Fairley e Draycott,
1978; Luchmeah e Cooke, 1985; Evans ef a/., 1993; Stout ef al., 1993). Sachs ef al. (1981)
verificaram que recobrimentos de argila em sementes de pimentfo agem como barreira a
difusdo de oxigénio. Sooter e Miller (1978) verificaram que recobrimentos com terra
diatomacea ¢ areia também agem como barreira & difusfio de oxigénio. Entretanto,
sugeriram a utilizag@o de materiais como silicas para extrair o oxigénio dissolvido na dgua

no momento em que o liquido se move através do pélete.

O efeito da peletizaciio sobre a germinagio depende também do vigor inicial das
sementes (Durrant e Loads, 1986; Kaufman, 1991) e da espécie botdnica (Molzahn e Raiss,
1985), o que indica a necessidade de selecionar materiais mais adequados a cada espécie, e
também realizar testes prévios para avaliar a qualidade das sementes, de maneira a

processar apenas as de alto vigor (Kaufman, 1991). Hill (1999), cita que a dificuldade em
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fornecer oxigénio as sementes foi superada com o desenvolvimento de péletes que se
quebram quando hidratados, e que atualmente sSio comercializados com a denominagio
"split-pellets”. A Figura 2.4 apresenta uma foto ilustrativa de um pélete de alface rachado e

com a radicula exposta.

Figura 2.4 - Foto ilustrativa de um pélete rachado com a exposicio da radicula de uma
semente de alface (Seed Dynamics Inc, 2000).

Hill (1999), cita ainda que os “split-pellets” tém sido desenvolvidos especialmente
para sementes de alface em solos irrigados e saturados de agua, e sdo classificados de
acordo com sua densidade. Na literatura sobre peletizacdo de sementes, nio foram
encontrados trabalhos relacionados a esta tecnologia, entretanto, citacbes informais séo
encontradas na rede mundial de computadores, a internet, atribuindo & composi¢io destes

tipos de péletes como misturas de argilas.
244 MACRONUTRIENTES

Os solos de regides tropicais sdo, em sua maioria, provenientes de rochas com
baixos teores de fosforo, altamente intempéricos, com condigdes favoraveis a fixacio de
fosforo e, conseqilentemente, & reducdo na sua disponibilidade para as plantas (Parfitt,
1978). Este problema pode ser resolvido incorporando-se nutrientes nos recobrimentos de
sementes, proporcionando uma oporfunidade Unica para suprir cada muda de plantas com

uma guantidade precisa de nutrientes,
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Scott (1989) ressaltou que o desenvolvimento nesta 4rea de recobrimento de
sementes recebeu relativamente pouca atencdo em trabalhos anteriores. A revisdo na
lteratura feita para o presente trabalho mostrou que ainda sio poucos os trabalhos

publicados nos ultimos dez anos sobre este assunto.

Scott (1989) verificou também que muitos trabalhos na literatura registram o fato
de que recobrimentos com nutrientes podem causar danos durante a germinacio ou fornecer
recursos pouco significativos as plantagdes. Porém, ressaltou que ha também trabalhos

contendo numerosos registros de casos em que a aplicagdo de macronutrientes nos

recobrimentos “exerce influéncia positiva, por exemplo, recobrimentos com aplicagio de

fosforo em sementes de centeio (Vartha e Clifford, 1973a e 1973b), alface (Sharples ¢
Gentry, 1980) e milho (Guttay ef al., 1957).

A necessidade de se utilizar outras fontes de nutrientes em jovens mudas de
plantas, além das reservas nutricionais das sementes, foi claramente confirmada por Krigel
(1967). Embora as sementes de trevo subterrineo possuam tamanhos relativamente grandes
comparados com outras espécies da mesma familia, Krigel observou respostas as fontes
externas de nutrientes em 7 dias apos a semeadura para calcio, 10 dias para fosforo, 14 dias
para nitrogénio e magnésio e 21 dias para potassio. Além disso, Ozanne ¢ Asher (1965)
afirmaram que o baixo teor de potdssio em algumas sementes de forrageiras pode limitar o
desenvolvimento no campo, especialmente quando semeados em profundidades no solo, €
sugeriram que um recobrimento das sementes com formulagdes de potdssio poderia superar

tais limitagdes.

Trigo et al. (1997), avaliando sementes de soja com concentragdes de fésforo na
faixa de 0,58 a 1,10%, verificaram que o incremento da concentracdo desse nutriente na
semente aumentou o rendimento de gridos da planta subseqiiente, e o efeito benéfico da alta
concentragio foi mais pronunciado em solos com alta disponibilidade deste nutriente.
Apesar disso, Rosseto et al. (2002) observaram que os niveis criticos tanto de fosforo

quanto de potassio nas sementes de soja ndo foram ainda estabelecidos.

Vasconcellos er al. (2000) peletizaram sementes de sorgo com calcério,
termofosfato magnesiano ¢ goma argbica. Apos oito dias de germinago, as plantulas com

crescimento uniforme foram distribuidas em vasos contende uma solugéio de fosforo e
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potissio € ao vigésimo dia iniciou-se a determina¢do da absorg@io de P e K por meio da
deplegdo desses nutrientes na solucdo nutritiva. Em conclusdo, os autores verificaram que o
uso de péletes favoreceu o crescimento e o desenvolvimento inicial das plantulas e a

absor¢do de fosforo e potéssio.

Em leitos de jorro, poucos trabalhos foram encontrados aplicando-se nutrientes
nos recobrimentos de sementes. Liu e Litster (1993a) utilizaram os fertilizantes fosfato
monocalcio e fosfato tricalcio, e meti] celulose como cimentante em recobrimentos de treze

tipos de sementes (duas variedades para alfafa, capim, aveia e sorgo; alpiste; colza; sirotro;

-cornichdo; ¢-mostarda que ¢ um membro-da mesma familia dos brocolos). Entretanto, este ™

trabalho direcionou os estudos para as influéncias das varidveis do processo sobre as taxas
de recobrimento e elutriacdo ¢, ndo apresentou resultados sobre a qualidade final das

sementes recobertas.

Conceigdo Filho et al. (1998) investigaram o recobrimento de sementes de soja
com os fertilizantes fosfato de monoamédnio e cloreto de potdssio, e como agente
cimentante, a utiliza¢do de amido de milho. Em conclusdo, os autores afirmaram que, nas
condigbes operacionais utilizadas, as sementes recobertas preservaram o poder germinativo

apresentado pelas sementes nuas.

Lucas et al. (2000) recobriram sementes de soja em leito de jorro utilizando-se
uma suspensio constituida de micronutrientes e inoculante. Os micronutrientes continham
10% de molibdénio e 1% de cobalto; e o inoculante era composto pela bactéria
Bradyrhizobium liofilizada. Observou-se que as plantas oriundas das sementes recobertas
apresentaram um aspecto mais saudavel, com nédulos maiores e em maior quantidade, em

comparacio com as plantas de sementes "In natura".

Graham e Rosas (1979) e Israel (1987) afirmaram que o fosforo € um dos mais
importantes elementos no processo de fixagdo bioldgica de nitrogénio, pois age
especificamente durante o crescimento e no funcionamento dos nédulos das plantas. Em
relagio ao potassio, Clarkson (1985) atentou para o fato de que, apesar da reconhecida
importéncia no crescimento ¢ desenvolvimento das plantas, a atuagdo deste nutriente no
processo de fixacio bioldgica de nitrogénio ndo ¢ conhecida. Ainda neste sentido, Rossetto

et al. (2002) concluiram que o conteddo de fosforo ¢ potissio nas sementes pode ser
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importante na fase inicial de crescimento, especialmente quando o sistema radicular esta

pouco desenvolvido para o suprimento adequado da planta com esses nutrientes.
2.4.5 MATERIAIS DE RECOBRIMENTO

A utilizagdo de um grande nimero de materiais cimentantes e recheios encontra-se
nos trabalhos de Scott (1989), Ni (1997) e Silva (1997) e uma revisio da literatura sobre os

primeiros trabalhos relacionados a este assunto, € descrita por Taylor, (1997).

De acordo com Hill (1999), as caracteristicas desejaveis aos materiais de

“recobrimento sdo: distiibuicdo uniforme do tamanho das particulas; disponibilidade dos
materiais e auséncia de fitotoxidade. Além disso, a concentracdo do material cimentante é
um fator critico, pois seu uso em excesso podera causar atraso na germinagdo e, por outro

lado, baixas concentragdes causam rachaduras e quebras dos péletes.

Silva (1997), observa que as inGmeras op¢bes de materiais utilizados na
peletizacio de sementes evidenciam a auséncia de critérios de utilizacio. De forma
resumida, sugere ainda que os materiais de enchimento ideais devem ter as seguintes
caracteristicas: grénulos esféricos; uniformes; com tamanhos entre 100 e 200 pum; ndo
higroscopicos; sem tensdo superficial; ndo hidrofilicos; ndo corrosivos; nZo toxicos;
estéreis; ndo serem um meio de reproducio de microrganismos; insoliveis em agua ou
acidos fracos; com densidade em torno de 1 (umy); e que seja de facil aquisi¢do a custos
compativeis. Quanto aos materiais cimentantes, além das caracteristicas citadas, devem
também: ter afinidade com os outros ingredientes; ser prontamente soliveis em dgua; atuar
em baixa concentragio; se tornar secos e nfo pegajosos quando desidratados; e formar

solu¢des de baixa viscosidade ao serem reidratados.

Taylor ef al. (1998), constataram uma demanda crescente de sementes peletizadas
e um aumento expressivo do niimero de companhias nos ultimos dez anos. Assim sendo, 0
mercado competitivo tem estimulado o desenvolvimento de péletes mais efetivos, com
maiores capacidades e maiores caracteristicas de plantagdo. Os avangos nos ultimos dez
anos incluem: aumento da disponibilidade e penetragdo de oxigénio; maior faixa de
densidade; aumento da aplicagdo de inseticidas e fungicidas; e melhor visibilidade no

campo.
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A maioria dos trabalhos sobre o desempenho de sementes peletizadas utiliza
péletes produzidos por firmas especializadas. Poucos sfo os que apresentam procedimentos
e metodos de escolha dos ingredientes. Apenas um foi encontrado apresentando uma
metodologia para avaliagio de materiais cimentantes, recheios e misturas, visando reduzir
gastos, principalmente de sementes. Este importante trabalho brasileiro, realizado na
EMBRAPA (Silva, 1997), refere-se as dificuldades de se produzir péletes devido &
monopolizacio da tecnologia retida em méos de firmas estrangeiras, que no divulgam seus

processos e 0s equipamentos empregados.

Dentre os materiais utilizados por Silva (1997), os mais promissores foram: areia
fina, areia grossa, calcéario fino e calcario grosso como materiais de enchimento e, argila
bentonita e cola & base de acetato de polivinila (PVA) da marca Cascorez Extra como
materiais cimentantes. Com estes materiais, foram confeccionados 5 tipos de péletes, com
boa uniformidade, bom acabamento ¢ boa porcentagem de germinacgio e de emergéncia de
plantulas. Utilizando sementes de tomate, os péletes foram confeccionados em betoneira e

em moldes do tipo calha.

Outros materiais cimentantes testados foram: colas a base de PVA das marcas
Grudi Extra ¢ Perpret-va que apresentaram respectivamente, fitotoxidez e longo tempo de
dissolugdo; goma ardbica com baixo poder de adesdo e grande redugio da emergéncia das
plantulas, quando aplicada em concentragdes elevadas; carboximetlcelulose e
croscarmelose que formaram suspensdes de alta viscosidade, interferindo possivelmente na

troca gasosa entre as sementes € o ambiente externo ao pélete.

Os outros materiais de enchimento testados foram: materiais de origem vegetal,
tais como, xaxim triturado, esfagno triturado, serragem de pinho e serragem de eucalipto,
os quais favoreceram a proliferacfo de fungos durante o teste de germinagio ou inibiram o
crescimento das raizes; termofosfato magnesiano (yoorin®) e concinal que limitaram o

crescimento das plantulas em funcdo do elevado indice de salinidade.

Além de serem produzidos para a semeadura de precisdo, os péletes também sdo
utilizados para fornecer as sementes materiais muito exigidos no momento da semeadura.

Em especial, os defensivos agricolas, que normalmente sdo utilizados em grandes
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quantidades nas plantagbes, podem ser aplicados durante o recobrimento (Taylor et al.,

1998).

Depois das primeiras camadas de revestimento, ingredientes ativos podem ser
aplicados em camadas subseqtientes at¢ que a ultima seja composta apenas de materiais de
enchimento inertes para evitar o contato humano com os agentes quimicos. Esta aplicac#o,
denominada "pellet loading" (Hill, 1997), evita o contato direto dos agentes quimicos com
a superficie das sementes, evitando assim a fitotoxidade causada pela alta concentragfo dos

defensivos. Taylor e Eckenrode (1993) utilizaram com stucesso esta técnica em sementes de

--¢ebola aplicando-se-fungicidas e inseticidas aos péletes.
246 ARMAZENAMENTO

A conservagio de sementes € intimamente dependente do seu grau de umidade, o
qual tende a entrar em equilibrio com a umidade relativa do ambiente. Desta forma, a
caracteristica de higroscopicidade do material de recobrimento afeta diretamente o
potencial de conservagdo da semente. Se os materiais do pélete forem altamente
higroscopicos, a camada de peletiza¢do pode funcionar como ponte, absorvendo a umidade
do ambiente e transferindo para a semente. Por cutro lado, se a semente tiver alto grau de
umidade, a camada de peletizag@o funciona como barreira a transferéncia de umidade para
o ambiente, dificultando a troca gasosa, mesmo que os materiais de recobrimento nfo sejam
higroscopicos. Com isso, a semente peletizada demora a atingir novo equilibrio
higroscopico quando é exposta em ambientes com umidades relativas diferentes (Silva,

1997).

Devido a este argumento é que a maioria dos estudos sobre armazenamentos
apresenta afirmacdes de que nfio hé diferenga de conservacio entre sementes nuas e
peletizadas sob condigdes adequadas, mas em condi¢es inadequadas, as sementes
peletizadas perdem mais rapidamente a viabilidade (Roos, 1979; Nascimento ez al., 1993).
Subentende-se portanto, que as sementes peletizadas necessitam de mais cuidado no
armazenamento € manuseio, principalmente apds a abertura das embalagens, caso forem

impermeaveis.



CAP.2 - REVISAQ BIBLIOGRAFICA 23

2.4.6.1 UMIDADE DE EQUILIBRIO E ATIVIDADE DE AGUA

Duas medidas s3o necessarias para descrever o estado da 4gua em sementes: a
primeira € relacionada com a quantidade de 4gua e a outra com o estado energético
(Campbell, 2000). A quantidade de dgua na semente € normalmente expressa como o teor

de umidade e pode ser definido de duas maneiras:

m

Base seca: U, =—= {2.1)
Base imida: U,, = —& = — (2.2)
s ma +m$.§‘
Em que: m, = massa de agua perdida através de um procedimento especifico de
secagem (kg);

m;; = massa seca de sementes (kg);
my; = massa umida de sementes (kg);
Uy = teor de umidade em base seca (kg agua/kg material seco);

Uy = teor de umidade em base dmida (kg de agua/kg material amido).

O estado de energia pode ser expresso em termos da atividade de agua (Ay) que,
em termos praticos, € a umidade relativa do ar que se encontra em equilibrio com a

umidade das sementes a uma dada temperatura, ¢ pode ser definida de seguinte forma:

4,=£-L 23)
p, 100
em que: Ay, € a atividade de agua;

p é a pressio de vapor da d4gua no material (N/m?);
po € a pressdo de vapor da dgua pura (N/mz);

@ € a umidade relativa de equilibrio.

Define-se portanto, umidade de equilibrio como sendo o teor de umidade de um
material depois de ser exposto a um ambiente em condicdes de temperatura ¢ umidade
relativa controladas, apés um determinado intervalo de tempo. O material estd

higroscopicamente em equilibrio com o ambiente em que se encontra quando a presséo de
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vapor d'agua correspondente & umidade do material for igual & pressio de vapor d'agua do
ar ambiente. Para cada material, a pressdo de vapor tem um valor caracteristico de acordo

com o valor da temperatura e o teor de umidade do material.

A atividade de agua € considerada um fator essencial nos projetos e estudos de
sistemas de secagem, manuseio, armazenagem, embalagem, transporte ¢ modelagem e
simulagdo da longevidade de sementes. Assim sendo, muitos trabalhos apresentam o
desenvolvimento de equagbes que expressam o teor de umidade de equilibrio para cada

produto, em func¢do da umidade relativa e da temperatura do ar.

sobre a viabilidade de sementes. Além disso, as recornendagdes sobre as condicdes de
armazenagem para maximizar a longevidade das sementes séo freqlientemente apresentadas
em termos do conteiido de agua. Roberts e Ellis (1989) mostraram que existe wma relagéo

Jogaritmica entre a longevidade e teor de umidade das sementes para cada espécie, da

forma:
D
v=K,- 4 z @4)
] OKe—Cw,!og(U)—Ch.T-Cq.T
em gue: v = Viabilidade final ap6s d, dias de armazenagem (%);

K; = Viabilidade inicial em D, = 0 dias (%);
Da = Dias de armazenagem;

U = Teor de umidade das sementes (%);

T = Temperatura “cy;

Ke, Cw, Ch, Cq = Constantes especificas para cada espécie de sementes (-).

Por outro lado, Roberts e Ellis (1989) mostraram que a relacéo entre a atividade de
agua e a longevidade ¢ linear e similar entre as espécies de sementes. Este comportamento €
esperado, uma vez que a atividade de dgua mede a disponibilidade da 4gua que participa
dos processos fisico-quimicos das sementes. O uso da atividade de 4gua tem portanio
enormes vantagens sobre o uso do teor de agua, pois elimina testes especificos para cada
lote de sementes e fornece uma relagio generalizada e linear entre a viabilidade e a

disponibilidade de dgua (Campbeil, 2000).
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2.4.6.2 ISOTERMAS DE SORCAQ

As isotermas de sorg#io sfo uma representacio grafica do teor de umidade de
equilibrio (Ueg), ou da pressio parcial de vapor de um produto, em funcfio da umidade
relativa (¢) a uma determinada temperatura. Se a isoterma de uma determinada amostra de
sementes estiver disponivel, nfio hé necessidade de se medir o teor de umidade ou a
atividade de agua, uma vez que as isotermas permitem a dedugfo destes pardmetros

(Campbell, 2000).

também com o tipo de cultivar, dependendo do ambiente no qual as sementes foram
produzidas, ¢ da temperatura de construgdo das curvas de equilibrio. Extensos dados
relacionando a atividade de agua e o teor de 4dgua em sementes sdo apresentados por

Roberts (1972).

Varios modelos empiricos e semi-empiricos foram desenvolvidos para descrever a
relagdo entre Ugq € @ (Van den Berg € Bruin, 1981). Alguns desses modelos levam em
consideragdo o efeito da temperatura. Os modelos de Chung-Pfost modificado (Chung ¢
Pfost, 1967; Pfost et al., 1976), Henderson modificado (Henderson, 1952; Thompson et al.,
1968), Halsey modificado (Halsey, 1948; Iglesias e Chirife, 1976), Oswin modificado
(Oswin, 1946; Chen e Morey, 1989) e Guggenheim-Anderson-de Boer (GAB) (Van den
Berg, 1984) foram adotados como equagdes-padréo pela "American Society of Agricultural

Engineers" para descrever as isotermas de sorgfio (ASAE, 1995).

Menkov (2000a, 2000b e 2000c) determinou o teor de umidade de equilibrio de
sementes de lentilha, grio de bico e ervilha a 5, 20, 40 e 60 °c para uma faixa de umidade
relativa de 0,110 a 0,877. A capacidade de sorgio diminuiu com o aumento da temperatura
em umidade relativa constante para todas as sementes. Os modelos de GAB e o de Oswin
modificado foram os mais adequados para descrever a relagdio U./p em sementes de
lentilha. Para sementes de ervilha, o modelo de Oswin modificado foi o mais adequado e
para as de grio de bico, o mais adequado foi um modelo proposto por Veltchev e Menkov
(2000). Nao foram encontrados na literatura informagdes a esse respeito sobre sementes de

brocolos.
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2.4.6,.3 INFLUENCIA DOS REVESTIMENTOS

O teor de dgua torna-se ainda menos Util como uma medida da umidade de
sementes quando recobrimentos sdo aplicados. Sementes e os materiais de recobrimentos
podem ter a mesma atividade de agua, mas apresentarn enormes diferengas nos teores de
agua. A massa dos recobrimentos em sementes peletizadas ¢ freqiientemente muito maior
que a massa das sementes nuas, € as isotermas sdo inteiramente diferentes. A atividade de
agua ¢ a forga motriz para a migragio da umidade portanto, quando as sementes sfo
recobertas, é a atividade de 4gua em equilibrio que melhor determina a longevidade de

Semeﬂt&s;fﬂaﬁis, 2000) e SR e

Turhan ¢ Gunasekaran (2002) determinaram as isotermas de adsor¢dio para
sementes recobertas ¢ nuas de algodio em uma faixa de umidade relativa entre 11 e 100%,
e nas temperaturas de 5, 15, 25, 35, ¢ 45 °C. A equagio de Guggenheim-Anderson-de Boer
(GAB) (Van den Berg, 1984) descreveu satisfatoriamente o comportamento da sorgdo das
amosiras. As sementes recobertas com amido de milho, obtidas de fontes comerciais,
absorveram menos umidade que as sementes nuas na regifio capilar e apresentaram maior
teor de umidade na regifo da monocamada. Além disso, as sementes recobertas liberaram
um menor calor de adsorcio do que as sementes nuas nas mesmas condi¢des. Como
conclusdo, os autores inferirarm que a aplicac3o do recobrimento € vantajosa sob o ponto de

vista da adsorgio de vapor d'agua.

Almeida (2002) recobriu sementes de brécolos em leito de jorro e leito fluidizado
com uma suspensdo polimeérica de hidroxietilcelulose. Notou-se que durante as andlises de
reabsorcdo de vapor d'dgua, as sementes recobertas em leitos de jorro apresentaram inferior
ganho de umidade, comparado as sementes ndo recobertas. Sendo assim, concluiu-se que a
hidroxietilcelulose apresentou discreto comportamento protetor no recobrimento das

sementes.

Nos ensaios em leito fluidizado, a umidade das sementes testemunhas manteve-se
sempre superior aos valores de umidade das sementes recobertas, atingindo cerca de 33%
de umidade apos 24 horas de analise. Desta forma, concluiu-se que em condigdes de alta
umidade e temperatura ambiente, o recobrimento com a suspensfo de hidroxietilcelulose

niio proporcionou alteracdes na absor¢io de vapor de agua das sementes. Este resultado foi
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relacionado ao inferior crescimento das sementes recobertas, que produziu uma camada

muito fina, podendo ndo ter propiciado suficiente cobertura.

Silva (1997) avaliou o grau de umidade e da higroscopicidade de 5 tipos de péletes
de alface, confeccionados com os seguintes materiais de enchimento: areia fina, areia
grossa, calcario fino, calcario grosso e nucleo de calcario revestido de areia. Como
cimentante, utilizou-se uma mistura de argila bentonita e cola a base de PVA (Acetato de

Polivinila).

A higroscopicidade dos materiais, tendo como base os péletes secos a 38-40 °C foi
relativamente pequena, pois apés 4 dias de exposigdo ao ambiente de laboratoério, verificou-
se um acréscimo médio de apenas 0,54% de umidade. O méaximo de higroscopicidade
(0,66%) foi obtido para os péletes confeccionados com calcério fino. Utilizando o processo
de secagem a 105 °C para as determinacbes de umidade, observou-se maior diferenca dos
teores de umidade em relacfio ao teste anterior, mas confirmou-se a baixa higroscopicidade
dos materiais, por apresentar valores de absor¢do de umidade inferiores a 0,6%. O

equilibrio higroscopico foi estabelecido apds 2 dias do teste.

Os péletes utilizados nos dois testes, embalados em sacos de polietileno e
armazenados em ambiente de laboratério, apresentaram grau médio de umidade de 0,61 %,
indicando que os materiais utilizados na peletizagio n3o retiveram umidade e que o
processo de secagem 2 38-40 °C por 24 horas foi suficiente para retirar toda a 4gua aplicada
durante o processo de peletizacio. As sementes despeletizadas apresentaram em média
6,7% de umidade, indicando que o processo de secagem foi suficiente para colocéa-las ao

nivel de umidade adequado para o armazenamento em embalagem impermeével.
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2.5 PROCESSOS EM LEITOS MOVEIS
2.5.1 GRANULACAO EM LEITOS DE JORRO

A utilizagdo de um leito de jorro para a produgio de grios de tamanhos
milimétricos, partido-se de suspensdes, foi primeiramente proposta por Berquin (1961) que,
seis anos mais tarde registrou uma patente sobre o assunto na Franga (Berquin, 1966).
Nestes processos, uma fase liquida € injetada na base do leito de particulas do material a ser
granulado, juntamente com o gés de entrada aquecido. A Figura 2.5 apresenta o esquema
-do sistema de granulagfo, incluindo um arranjo-para reciclo do material abaixo e acima do

especificado.

. Reciclagem dos sdlidos

s de entrada

Ligudo quent=

Figura 2.5 — Processo de granulag@o em um sistema de leito de jorro (Berquin, 1966).

Uma fina camada do liquido ¢ depositada sobre as particulas em seu movimento
ciclico @ medida que passam através do liquido atomizado. A camada liquida é seca pela
agiio do gas quente enquanto as particulas movimentam-se para cima na regifo de jorro e
para baixo na regifio anular. Assim sendo, uma nova particula se forma através de um
mecanismo de crescimento camada por camada devido ao movimento ciclico das

particulas. Cada camada pode ser seca antes da deposicdo da préxima camada.
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Os grios produzidos por esse mecanismo apresentaram-se bem arredondados e de
estrutura uniforme, }4 que qualquer irregularidade foi naturalmente nivelada com a
deposi¢do de novas camadas. O processo se auto-sustenta para processos continuos e forma
produtos de tamanhos uniformes com pequenas proporgdes de particulas maiores e menores
que o especificado. Qutros dados sobre granulagfio de fertilizantes em dois leitos de jorro
com 15 e 160; 36 e 152 cm de didmetro ¢ altura, respectivamente, foram registrados numa
patente em Londres (Nichols, 1966). As taxas de produgfo citadas foram de 2 a 3 kg/h para

0 leito menor e de 200 kg/h para o mator.

' Dados extensos sobre granulacio de materiais tais como pigmentos inorginicos,
tintas organicas e outras substancias sensiveis ao calor, foram registrados por Romankov e
Rashkovskaya (1968), tanto para escala de bancada, quanto para unidades de tamanho
industrial. O sistema utilizado pelos soviéticos foi essencialmente o mesmo de Berquin
(1966), mas utilizaram diferentes arranjos na alimentacio e¢ descobriram que materiais
pastosos e viscosos, introduzidos no topo do leito através de um alimentador vibracional
{como mostrado na Figura 2.6), podem ser bem empregados na granulacdo ou secagem.
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Figura 2.6 — Instalagdo de um leito de jorro industrial para granulaciio ou secagem de
materiais pastosos. (Reproduzido de Romankov e Rashkovskaya,1968).

Um estudo experimental da cinética de crescimento de particulas em um
granulador de leito de jorro sem reciclagem de solidos, foi realizado por Uemaki e Mathur
(1973), utilizando sulfato de amodnia como fertilizante. A taxa liquida de crescimento, sob

certas condi¢bes operacionais, permaneceu independente do didmetro meédio (Sauter) do
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leito de particulas (até um didmetro médio de 3,4 mm, o qual foi 0 maximo alcangado nos
experimentos), € aumentou proporcionalmente com o aumento da vazdo da suspensdo de

granulacio.
2.5.2 CARACTERISTICAS DOS RECOBRIMENTOS
2.5.2.1 DISTRIBUICAQ INICIAL DE TAMANHO DAS PARTICULAS

Uma das restrigdes impostas ao uso de leitos de jorro como recobridores ou

granuladores estd relacionada ao tamanho das particulas. Os materiais devem ser

- “jorraveis", o que significa dizer que devem pertencer ao grupo D da classificagdo de

Geldart (Figura 2.7).
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Figura 2.7 ~ Classificag@o das particulas de Geldart (Geldart, 1973).

De acordo com Maronga (1998), a classificacfo de Geldart ¢ uma boa referéncia
para decidir a adequago das particulas nos recobrimentos. As particulas do grupo C, por
exemplo, sdo inadequadas para processo de recobrimento porque, nfo apenas sdo dificeis
de fluidizar, mas também aglomeram com muita facilidade. As particulas do grupo A ¢ B
fluidizam bem e sfo ideais nos sistemas de recobrimento em leitos fluidizados

convencionais.
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interparticulares $d0 menores em comparacio com a forga de arraste. Muitos pesquisadores
estudaram processos de recobrimento em leitos de jorro, utilizando particulas do grupo D
com diversos tamanhos. Kucharski e Kmiéc (1989), por exemplo, recobriram comprimidos
com didmetros variando entre 7 a 12 mm, Choi e Meisen (1997) recobriram particulas de
uréia com cerca de 2mm de didmetro e Almeida (2002) recobriu sementes de brécolos com

didmetro médio de 1,6 mm.

Lehmann e Dreher (1981) conseguiram depositar filmes de 10 a 20 um de
espessura sobre particulas com didmetros variando entre 10 pm a 10 mm, utilizando-se
eito fluidizado e leito de jorro. Deduziu-se ‘que: particulas pequenas, com didmetros
menores que 100 pm, tém uma maior tendéncia a aglomerar; particulas entre 100 ¢ 800 um
sdo as melhores para recobrir; e que aquelas acima de 1 mm, embora possam ser recobertas
com facilidade, tendem a sofrer danos devido ao atrito no interior do sistema. Mostrou-se
também que particulas com a mesma composicdo quimica, mas provenientes de fontes
diferentes, resultaram em produtos com diferentes distribuicdes das camadas de
recobrimento, apesar da utilizagio do mesmo equipamento, mesmo material de

recobrimento e mesmas condigOes fisicas.

A tendéncia das menores particulas em aglomerar facilmente também foi
registrada nos resultados obtidos por Saleh er al. (1998). Smith e Nienow (1983)
reforgcaram de uma maneira mais geral, o fato de que o tamanho das particulas influencia o
tipo de crescimento € que, mesmo sob condi¢Oes fisicas € hidrodin&micas similares, as
menores particulas apresentam maior propensdo a aglomeragiio. Em leitos de jorro,
Robinson ¢ Waldie (1979) e Liu e Litster (1993b) confirmaram a forte dependéncia da
distribuicio de massa dos recobrimento sobre a distribui¢Bo inicial do tamanho das

particulas.

Hey (1991) alertou para o fato de que, se a distribuigfio do tamanho das particulas
ndo for controlada, isto €, se variarem muito em tamanho, provavelmente ocorrerd uma
competicdo entre a formagdo de aglomerados e de recobrimentos normais por camada.
Segundo este autor, as particulas menores tendem a aderir entre si e as maiores crescem
normalmente, camada por camada. Dependendo da distribui¢do do tamanho e do projeto do
leito, ha também a chance de ocorrer recobrimentos preferenciais. Concluiu-se que para

evitar tais problemas, a distribui¢fo inicial das particulas deve ser a menor possivel.
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2.5.2.2 ATOMIZACAO DA SUSPENSAQ DE RECOBRIMENTO

O objetivo da atomizacdo da suspensio de recobrimento é propiciar um maior
contato entre as gotas atomizadas e as particulas, porém as gotas podem secar antes de
colidirem com as particulas, provocando um ineficiente recobrimento. Por outro lado, se as
gotas colidirem e aderirem as superficies das particulas, na methor das hipéteses, ocorrera a
coalescéncia das gotas antes da secagem, proporcionando um recobrimento homogéneo. A
superposicdo de diferentes camadas de gotas sobre as particulas resulta na formacfo
continua de um filme, sendo que a composi¢do e a espessura dependerdo do material

utilizade.

O sucesso da operagdo de recobrimento depende portanto, do espalhamento das
gotas sobre a superficie das particulas depois da colis@o. Este fendmeno € uma fungéo da
molhabilidade das particulas e requer uma energia de contato (Briant, 1989; Yvon ef ai.,
1994). Existem numerosos trabalhos sobre a2 molhabilidade de materiais (Allais, 1997; Link
e Schlinder, 1997) e sobre a forga de ligac#o entre particulas (Schubert, 1981).

De forma resumida, a energia de contato depende do ngulo de contato entre as
trés fases presentes (sOlido, liquido e gasoso). Este angulo depende das caracteristicas
fisicas e quimicas do liquido e da superficie das particulas (higroscopicidade, rugosidade).
Sob algumas condigbes e suposi¢des (superficies planas, homogéneas, isotropicas e nio
deforméaveis), a energia de contato pode ser expressa como um coeficiente de

molhabilidade (Wp,):

Wm = },Sv —;Vly _?/51 (J) (25)

em que: Ysv € a tensdo interfacial entre o sélido e o vapor (J);
¥w € a tensdo interfacial entre o liquido e o vapor (J);

vs1 € a tensfo superficial entre o sélido e o liquido (J).

Um liquido pode molhar uma superficie se o coeficiente for maior que zero (Wy, >
0). A funcio do operador em leitos moveis € portanto, estabelecer no leito condigdes
adequadas para a molhabilidade, permitindo um bom recobrimento e, a0 mesmo tempo

manter o movimento das particulas durante o processo (Teunou e Poncelet, 2002).
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2.5.2.3 LOCALIZACAO DO BICO ATOMIZADOR

Nos anos 30, costumava-se utilizar bocais de atomizagio localizados no topo dos
leitos, porém mostrou-se ineficiente, em termos da qualidade do recobrimento e do material
depositado, ou seja, a produgéo de finos era ocasionada pela secagem antecipada das gotas
atomizadas. Assim sendo, apesar da grande capacidade e disponibilidade, além da

facilidade de atomizagdo, buscou-se outras posigdes nos leitos.

Durante os anos 60, a op¢io, inspirada pelos trabalhos de Wiirster (Wiirster, 1950),
foi atomizar os liquidos de recobrimento no fundo dos leitos. Esse sistema de atomizagéo
aumentou consideravelmente a colisdo entre as particulas e as gotas, apresentou maior
eficiéncia de recobrimento, e reduziu a ocorréncia do fendmeno "spray drying" (secagem
das gotas antes da colisdo com as particulas). Os leitos moveis utilizados nesta opgdo foram
muito eficientes nos recobrimentos de comprimidos, mas para particulas pequenas, o risco

de aglomeragiio foi acentuado por causa do umedecimento excessivo das particulas.

Os dois paragrafos anteriores foram apresentados por Teunou e Poncelet (2002),
os quais citam ainda outra localiza¢do dos bocais de atomizac@io submersos ao leito de
particulas. Nienow e Rowe (1985) apresentaram um estudo sintetizado sobre a posigio dos
bocais durante os processos de recobrimento. Outros estudos t€m mostrado o efeito da
posi¢io dos bocais sobre o tamanho dos aglomerados produzidos (Davies e Gloor, 1971; e
Whitehead, 1981). Um estudo mais recente sugere que o numero de bocais ndo ¢ um fator
importante na determinacio da taxa de recobrimento em leitos fluidizados (Eldredge e

Drown, 1998).

Apesar da tendéncia dos bocais localizados no topo dos leitos em apresentar
excessiva elutriacdo, conseqlientemente baixa eficiéncia, sdo freqiientemente escolhidos
para evitar o colapso imido, normalmente associada aos bocais de fundo e submersos
(Nienow, 1995). Além disso, como registrado por Wnukowski (1989), € possivel reutilizar

os materiais elutriados para o mesmo processo de recobrimento.
2.5.2.4 SUSPENSAO DE RECOBRIMENTO

Nos primeiros processos de recobrimento em leitos fluidizados e em tambores

rotativos, solventes orgénicos foram utilizados na preparacéio das solugbes ou suspensdes.
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Estes solventes permitiram um rédpido recobrimento em vazbes e temperaturas de
fluidizacdo relativamente baixas, porém seu uso declinou por causa das regulamentagdes
restringentes & higiene industrial, aos ambientes de trabalho e as medidas de seguranca. A
utilizagdo de solughes ou suspensdes aquosas passou entdo a ser utilizada, exigindo maiores
capacidades de fluidizagdo e sistemas de aquecimento mais eficientes. A concentragio da
solucdo de recobrimento € limitada a uma faixa na qual permanece "atomizavel” (Maronga,

1998).

Uma tipica solugBio de recobrimento é constituida por um polimero, um

plastificante, um solvente e em alguns casos, um pigmento.  Somente uma combinacio

apropriada destes quatro componentes alcan¢ard uma solugfio com propriedades desejadas.
Existem muitos estudos sobre as caracteristicas dos recobrimentos formados com diferentes

combinag¢Ges de ingredientes.

Lehmann e Dreher (1981) mostraram que, mesmo sob condi¢Ses fisicas similares,
a mudanca no tamanho e/ou na concentragdo dos materiais de recobrimento produzira
coberturas de diferentes tamanhos e com diferentes caracteristicas. Qutros trabalhos
também mostraram o efeito da quantidade e concentragdo das solu¢des de recobrimento
sobre o produto final (Schaefer e Worts, 1977; Smith e Nienow, 1982), & muitos
concluiram que a qualidade e quantidade das solugbes afetam as caracteristicas dos
recobrimentos formados (Horvath € Ormos, 1989a; Laicher er al., 1993; Link e Schliinder,

1997).

Além da influéncia do tipo de material utilizado, outros fatores afetam a qualidade
das particulas recobertas. A pressdo do ar de atomizagfio nos bocais é um pardmetro critico
que afeta a qualidade de particulas recobertas. Essa presséo afeta inversamente ¢ tamanho
das gotas e conseqiientemente, influencia o crescimento ¢ as propriedades das coberturas
(densidades ¢ tamanhos diferentes, friabilidade e fluidez). De acordo com Pinto (2000),
existe uma pressdo Otima que promove a producl3o de particulas recobertas com

propriedades ideais.
2.5.2.5 ESPESSURA FE UNIFORMIDADE DOS RECOBRIMENTOS

Nos processos de peletizagdo de sementes, para que os péletes produzidos sejam

adequados, a qualidade dos recobrimentos deve ser estritamente controlada. Para tanto, as
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condi¢bes operacionais devem ser otimizadas para cada tipo de material utilizado e o
monitoramento da espessura € da uniformidade dos péletes ¢ essencial para assegurar a

adequagdo do processo.

Existemn muitas formas de medir a distribuicio do tamanho das particulas (DTP),
mas muitos desses procedimentos podem ser intteis na determinago da uniformidade dos
recobrimentos. A maioria dos estudos utiliza métodos indiretos para medir a quantidade de
material recoberto. Davies e Gloor (1971), Smith e Nienow (1983), Cherif et al. (1996) ¢
Ichikawa e Fukumori (1996) utilizaram peneiras para medir a DTP antes e depois do
recobrimento. O aumente médio do tamanho das particulas foi assumido como a espessura

do recobrimento.

Weiss e Meisen (1983) mediram a quantidade de enxofre em particulas recobertas
utilizando-se espectrometria ultravioleta e consideraram a média dos resultados como
representativos para todas as particulas. Thiel e Nguyen (1984) utilizaram um microscopio
para medir a quantidade recoberta pela observa¢do da desintegragio de comprimidos em
um meio dcido. Horvath e Ormés (1989a), Kucharski e Kmiée (1989) e Kage et al. (1996)
utilizaram o aumento de peso para medir a espessura média dos recobrimentos, enquanto

Laicher ef al. (1993) utilizaram um teste de dissolugio das amostras.

Choi e Meisen (1997) utilizaram trés métodos diferentes ao mesmo tempo:
mediram a massa média dos recobrimentos; utilizaram a refratometria em uma unidade
recoberta; e utilizaram um refratdmetro em um teste de dissolug@o nos recobrimentos.
Wnukowski (1989) mediu a espessura dos recobrimentos quebrando as coberturas ao meio,

e determinando-se individualmente as espessuras.

Iley (1991), durante o recobrimento de particulas poli-distribuidas em um leito
fluidizado, concluiu gue particulas grandes capturam mais recobrimentos do que particulas
menores. Em outro estudo, Thiel e Sberna (1986) calcularam a uniformidade do
recobrimento de amostras de particulas microencapsuladas. Horvath e Ormés (1989b)
mediram a espessura média dos recobrimentos de particulas de uréia utilizando um teste de
dissolucdo de uma pequena amostra e Oliveira (1998) obteve a uniformidade pela pesagem

individual de 20 particulas.
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Maronga (1998) observou que poucos estudos tratam do problema da
uniformidade dos recobrimentos entre particulas e nenhum explora a questio da
uniformidade individual, pois de certo modo, a medida da uniformidade dos recobrimentos
dentro de uma particula ¢ muito dificil de se monitorar e, a menos que haja o
desenvolvimento de uma tecnologia nessa 4rea, ¢ provavel que o problema permaneca

insolivel.
2.5.2.6 CIRCULACAO DAS PARTICULAS

O movimento das particulas exerce uma enorme influéncia sobre as transferéncia
de calor ¢ massa das particulas a serem recobertas em leitos de jorro. Muitos estudos tém
demonstrado que a circulagfo das particulas nestes equipamentos é mais vantajosa que na

maioria dos outros recobridores ou granuladores.

Heil (1984) e Choi ¢ Meisen (1997) indicaram que o fluxo em leitos de jorro € em
leitos de jorro fluidizados pode ser dividido em duas regides: uma sendo a ativa, regiio da
fonte, onde ocorre a atomizagdo do liquido de recobrimento; € a outra, envolvendo o resto

do leito, onde as particulas s#o misturadas.

O primeiro recobridor de leito fluidizado comercial (Wiirster, 1953) continha um
cilindro interno (também conhecido como tubo interno) para melhorar 0 movimento das
particulas, porém esta montagem causou uma redugfo global na mistura. Kalwar e
Raghavan (1993) aplicaram esta técnica em leito de jorro bidimensional, acoplando placas

internas. Concluiu-se que o controle da taxa de circulagfo de solidos foi mais efetiva.

Muitos estudos tém mostrado a importincia do fluxo de particulas na regifo ativa
sobre o processo global de recobrimento (Horvath e Ormés, 1989b; Becher e Schliinder,
1998; Choi e Meisen, 1997). Wnukowski e Setterwall (1989) concluiram que para gerar
recobrimentos mais uniformes, a regifio ativa deve ser a maior possivel, com altas taxas de
misturas, e a vazdo de atomizacdo deve ser mantida tdo baixa quanto tecnoldgica e/ou
economicamente possivel. Essas recomendag¢des séo confirmadas pela pratica em industrias
farmacéuticas, onde os leitos séo de tamanhos pequenos com ciclos operacionais de varias

horas (Maronga, 1998).
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2.5.2.7 DISTRIBUICAO DE TEMPERATURA E UMIDADE

Em leitos de jorro, as transferéncias de calor e massa ocorrem simultaneamente
durante o recobrimento de particulas. Como explicado em estudos de fluidizagdo por Reay
e Baker (1985), Muroyama ¢ Fan (1985), Agrawal e Ziegler (1969) e Kunii e Levenspiel
(1991), as leituras da temperatura e umidade sfo indicadores dessas transferéncias. O tipo,
qualidade e espessura de qualquer revestimento s3o determinados, entre outros fatores, pela
temperatura e umidade da regidio de atomizagio e do resto do leito (Nienow e Rowe, 1985;

Davies e Gloor, 1971; Laicher et al., 1993).

O efeito da distribuigiio da temperatura sobre a formac@o de revestimentos e
especialmente na produgfio de aglomerados, tem sido estudado, principalmente em
recobridores de leitos fluidizados. Schaefer e Worts (1977) investigaram os efeitos da
temperatura e umidade do gas de fluidizagio sobre o tamanho dos aglomerados formados.
Concluiu-se que houve uma proporcionalidade inversa entre o tamanho dos aglomerados e
a diferenca entre a temperatura de bulbo seco medida na entrada e a temperatura de bulbo
umido medida na saida do leito. Desta forma, acreditou-se que particulas de tamanhos
similares poderiam ser obtidas mantendo-se constante a for¢a motriz da transferéncia de

calor.

Ainda em leitos fluidizados, Davies e Glorr (1971) esclareceram que uma
temperatura de fluidiza¢io muito alta resulta em pouco ou nenhum crescimento de
particulas, enquanto que temperaturas muito baixas provavelmente causarfio o colapso
devido ao estrangulamento amido. Horvath e Orméds (1989a), durante o recobrimento de
drageas, encontraram diferengas nas caracteristicas dos recobrimentos pela variagdo da
temperatura de fluidizag@o, ainda que utilizando-se o mesmo tipo de material. Ja em leitos
de jorro fluidizados, Becher e Schliinder (1998) concluiram que a temperatura do gas de
jorro ¢ crucial na otimiza¢do do processamento e minimizac@o da formag8o de aglomerados

nos recobrimentos de particulas.

Wrnukowski (1989) atomizou agua do topo de um leito fluidizado sobre particulas
de vidro e identificou trés temperaturas em trés distintas regides: a primeira, perto da placa
distribuidora; outra no topo, perto do bocal de atomizag3o; e a terceira, compreendida no

volume do leito de particulas, intercalada entre as outras duas regides. Foi estabelecida uma
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intensa transferéncia de calor entre o gis de entrada e as particulas na regidio proxima a
placa distribuidora. Porém, com excecdo da regiio de atomizagfio, pouco calor foi

transferido na regifo remanescente.

Maronga (1998) verificou que poucos sdo os estudos sobre a distribuicdo da
temperatura durante o processo de recobrimento ¢ menos ainda sobre a distribuicdio da

umidade dentro dos leitos.

2.5.2.8 MECANISMO E CINETICA DE CRESCIMENTO

as particulas deve ser o menos intenso possivel para assegurar que a massa das coberturas
permaneca aderida as particulas em cada ciclo de colisdo com as gotas atomizadas. Esse

mecanismo € conhecido como crescimento por camadas sucessivas.

Dependendo das condigdes operacionais e das caracteristicas das particulas e dos
materiais de recobrimento utilizados, vérios processos podem ocorrer dentro dos leitos. O
fendmeno resumido na Figura 2.8 ¢ baseado nos possiveis mecanismos sugeridos por
Nienow (1995) e Cherif ef al. (1996). Uma vez que a suspensfo ou solugio de
recobrimento € atomizada, as gotas resultantes podem ou nio obter €xito em colidir com a
superficie das particulas. As gotas que ndo atingirem as particulas poderfio ser elutriadas se
os materiais de recobrimento forem leves, e podem permanecer no leito se forem
suficientemente pesados causando, possivelmente, a formacdo de aglomerados

indesejaveis.

Quando a colisdo ocorre com sucesso, as gotas atomizadas umedecem a superficie
das particulas e dependendo das condigbes operacionais, essas particulas imidas podem
colidir com outras particulas para formar pontes liquidas ou podem secar resultando no
crescimento desejado por camadas (Sastry e Fuerstenau, 1973). Se ocorrer excessivo
umedecimento, muitas particulas formardo pontes entre si, juntando-se para formar grandes
aglomerados, os quais podem causar o colapso do leito em um fenémeno conhecido como

colapso umido (Nienow e Rowe, 1985).
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Figura 2.8 - Ocorréncia dos possiveis fendmenos em um processo de recobrimento em
leitos fluidizados (baseados em Nienow, 1995 e Cherif ef al., 1996).

No caso de particulas moderadamente umedecidas, algumas permanecerfo juntas
quando suas pontes liquidas secarem e, dependendo da for¢a de coesdo, poderfo ou ndo
permanecer aglomeradas. Se a for¢a de coesfo for suficientemente forte, e as pontes s6lidas
ocorrerem em muitas particulas, entfio o leito podera eventualmente entrar em colapso. Este
fendmeno também ¢é conhecido como colapso a seco. Ao mesmo tempo, se as forgas de
coesdo forem fortes, mas mantendo juntas apenas algumas particulas, o processo continuara
até resultar em possiveis formagdes de grandes aglomerados (bolas de neve). Por outro
lado, se as forcas de ades@io forem fracas, as pontes se quebrario propiciando um

recobrimento normal (Maronga, 1998).
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O desafio para se obter sucesso neste processo € portanto, assegurar que os materiais
de recobrimento atinjam as particulas a serem recobertas sem excessivo umedecimento.
Além disso, deve-se assegurar que as pontes liquidas, formadas pelas colisdes de particulas
umidas, se quebrem durante a secagem para permitir que os materiais de recobrimento

permanecam aderidos as superficies de cada particula (Maronga, 1998).

Muitos pesquisadores investigaram os mecanismos de crescimento em leitos de
jorro e fluidizado e suas conclusdes diferem, dependendo das suposi¢fes e aproximagbes
feitas no desenvolvimento dos modelos. Smith e Nienow (1983) por exemplo,

--desenvolveram um- modelo baseadona-hipétese de que o material de recobrimento é
uniformemente distribuido sobre toda a populagiio de particulas. Entretanto, os resultados
de distribuiciio das particulas obtidos por Kucharski e Kmiéc (1989), mostraram que o
crescimento camada por camada, por unidade de tempo em um leito de jorro, ndo é

uniforme para todas as particulas.

Lehmann e Dreher (1981) apresentaram resultados no processo de recobrimento de
comprimidos, os quais mostram que a distribui¢3o de tamanho do produto final nédo se
assemelha ao das particulas iniciais, como seria de se esperar se o crescimento fosse
uniforme. Smith ¢ Nienow (1983) desenvolveram um mecanismo de crescimento em um
leito fluidizado e concluiram que todo crescimento se inicia com a aglomeragiio das
particulas. Portanto, se as ligagSes que mantém as particulas unidas ndo forem
suficientemente fortes, se quebrario e, dependendo da magnitude desta quebra, podera
ocorrer 0 estrangulamento do leito, formacdo de aglomerados ou crescimento esperado,
camada por camada. Mecanismos de crescimento similares foram sugeridos por Cherif et

al. (1996), Link e Schliinder (1997), ¢ por Passos ¢ Mujumdar (2000).

Pavarini e Coury (1987) granularam particulas de rocha fosfaltica com amido de
milho utilizando um leito de jorro convencional com 14 c¢m de didmetro, apresentando
angulo de inclinagdo de 60° e um didmetro do orificio de entrada de 1,75 ¢m. Os resultados
obtidos demonstraram que a esfericidade dos grios formados tende a aumentar com o
tempo de granulago. A taxa de crescimento aumentou com o aumento do teor do ligante,
porém nfo se alterou com o aumento da temperatura do ar de entrada entre 80 a 140 °’C. A

resisténcia mecénica dos grios aumentou com o tempo de granulacfio e com o teor de
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ligante. A taxa de elutriagfo foi alta e o tamanho dos griios aumentou exponencialmente

com o tempo de granulagdo.

Wnukowski (1989) empregou o modelo de compartimento duplo para estudar o
movimento das particulas e desenvolver um mecanismo de crescimento em leitos
fluidizados. Mostrou-se que, pela analise em volta do dispositivo de atomizago, € possivel
derivar uma equac¢do basica que governe a deposicio do liquido e, juntamente com a
distribuicdo do tempo de residéncia, desenvolver um mecanismo para o crescimento das

particulas. Concluiu-se que, para sistemas em batelada, a massa do recobrimento apresenta

uma distribui¢do normal e a varidncia ¢ funglo linear do tempo de recobrimento: Para

sistemas continuos com classificagfio seletiva, a massa de recobrimento apresenta uma

distribui¢do quase exponencial.

Iley (1991) e Saleh ef al. (1998) notaram que particulas de diferentes tamanhos
capturam quantidades diferentes de recobrimentos e que a porosidade das particulas afeta a

qualidade do recobrimento.

Kucharski e Kmiée (1986) apresentaram a simulagio dindmica do processo de
recobrimento e da secagem de comprimidos em leito de jorro. Foi desenvolvido um modelo
com base na existéncia de duas regides distintas no leito de jorro. Na primeira, regido
central, onde ocorre o recobrimento e a secagem das particulas, foi assumida a existéncia de
trés fases solidas: a fase inerte; a camada de recobrimento e fase solida atomizada. Na
segunda, regido anular, onde ocorre a secagem do residuo de umidade e o transporte dos
grinulos até a regido de atomizagdo, foi considerada a existéncia de duas fases sdlidas: a

fase inerte e a camada de recobrimento.

A modelagem do processo de granulagio foi baseada na existéncia de varios
processos independentes que ocorrem simultaneamente. Foram descritos os fendmenos
fluidodinamicos, os fendmenos de transferéncia de calor e massa, a distribuigio de
temperatura e umidade no equipamento, ¢ crescimento das particulas e o efeito que isto

provoca nos demais ProCessos.

O sistema de equagBes necessérias a estas descri¢des foi obtido por balangos de
quantidade de movimento, energia, massa ¢ de correlagdes empiricas. A analise do modelo

foi realizada por meio de dados experimentais, obtendo-se boa concordéncia dos valores



CAP.2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA 42

meédios relativos aos coeficientes de transferéncia de calor e massa experimentais com os
valores estimados pelo modelo, mostrando as possibilidades em prever a fluidodindmica, as
distribui¢cbes de temperatura e a umidade no equipamento. O modelo possibilita investigar
os efeitos de pardmetros iniciais no processo, tais como geometria do leito, altura do leito
estatico, didmetro das particulas e vazdes de ar e de liquido. Entretanto, as correlagbes

apresentadas limitam-se as condigbes experimentais.

Kucharski e Kmiéc (1988), prosseguindo seus estudos, analisaram a influéncia dos
paradmetros do processo sobre a distribuicio de massa das particulas e sobre o coeficiente de
granulagio (f3), durante o processo-de recobrimento de comprimidos em leito de jorro. O
coeficiente de granulagiio foi definido como sendo a razfo entre a massa de material
aderido e a massa total adicionada ao leito. Dos resultados obtidos, concluiu-se que a
distribui¢do de massa no produto segue o modelo log-normal, dependente das varidveis

envolvidas no processo. Na Tabela 2.1 apresenta-se a lista de algumas dessas varidveis.

Tabela 2.1 — Algumas variaveis envolvidas no processo de recobrimento de particulas em

leitos de jorro (Kucharski ¢ Kmiéc (1988).

VARIAVEL SiMBOLO
Angulo da base cénica 9
Altura estatica do leito Hg
Concentrag@o da suspenséo de recobrimento Cs
Dismetro médio de Sauter da particula d .
Massa especifica real da particula Pro
Didmetro da coluna do leito D.
Didmetro do bocal de entrada Dy
Esfericidade )
Massa média da particula gpo
Porosidade da particula €
Pressdo do ar de atomizacio P
Temperatura de entrada do ar T.
Tempo de atomizagdo tat
Vazo massica de ar W,
Vazio volumétrica da suspensio Qs

Vazdo volumeétrica do ar de atomizagio Qat
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Verificou-se também que o produto obtido ¢ uniforme e resistente mecanicamente.
Com o auxilio de anélise dimensional e tratamento estatistico dos resultados experimentais,
foi proposta uma correlagdo empirica descrevendo o efeito de pardmetros do processo no

coeficiente de granulagfo (f), conforme a seguinte equagio:

W

g

— 70,0646 W' 0.0303
—f‘*— = {3253 Re;’oaa? [ﬁ%f—:f [.—Jw} [1 - Cs ]1':00?4¢-5,5230 (26)

in r

A eficiéncia de fixaco inercial das gotas atomizadas da solugfo de recobrimento

sobre a superficie das particulas inertes (in) pode ser estirnada pela seguinte equacio:

Stk?

= 2.7
g (St +0,25)"" @7
e Stk pela seguinte definicéo:
— gt 2
dy pu, (h=0002
ka - » ps g,c( _ m) (28)

36u,.d

2

O didmetro médio de Sauter das gotas atomizadas (Eim) foi estimado pela

correlacdo de Nukiyama e Tanasawa (1939), e a velocidade do gés na zona central do leito

de jorro ug., no nivel de altura h=0,002 m, ¢ fornecida pela equacdo de Kmiéc (1980):

= 0,002
e m_ exp[ N[o,ooz H 29
u, H,
em que:
4,
M ~-9.052 22 | 4258 (2.10)

d
N= 3,578{D—9} -1475 (2.1D)

[3
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Em outro trabalho, Kucharski e Kmiéc (1989) estudaram a cinética de crescimento
das particulas durante o processo de recobrimento de comprimidos em leito de jorro.
Analisaram o efeito da velocidade média do gés, didmetro médio de Sauter das particulas
inertes e altura do leito estdtico sobre os pardmetros estaticos e dindmicos do leito de jorro.
Para tanto, os autores empregaram o modelo mateméatico descrito anteriormente, sendo que

as equagdes foram resolvidas por métodos numéricos.

Verificou-se um aumento de massa no leito com o terpo de processo, provocando
e conseqiiéncia, um aumento na altura do leito estatico, aumentos do didmetro ¢ da
densidade -das -particulas; ¢ -uma expansdo--do -leito, resultando em uma variagiio -
desfavoravel do tempo de residéncia das particulas na regiio de atomizagio e,
conseglientemente, produzindo um recobrimento irregular das particulas. Verificou-se

também que um longo tempo de residéncia reduz a uniformidade do produto.

Os autores propuseram um modelo descrevendo a cinética de crescimento das

particulas durante o processo, de acordo com a seguinte equagio:

(2.12)
mL prsc

. I
Eirf = Wdu;i[f + B, Colp p”J 3

Baseando-se na Equagfio 2.12, os autores sugerem que um modelo geral da

cinética de crescimento € do tipo:

Ep,f

=== £,)=1(4B,C) (2.13)

B

em que:

A=f|d, dpiH,ip, 2, 0] 2.14)

- que leva em consideragéo as propriedades fisicas do leito;

B=1, |, :C.ip, US dS J (2.15)

- que leva em consideragfo as propriedades fisicas da solugo atomizada ¢
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C': fC lug,cc ; pg,cr_' ; tug,cc , Wg J (216)
- que leva em consideragdo a flmdodindmica do gés.

Oliveira (1992) recobriu particulas de alumina com uma suspensio de sacarose,
talco e 4gua destilada em um leito de jorro convencional com 14 cm de didmetro, 60° de
inclinacdo, e didmetro do orificio de entrada de 3,9 ¢m. Baseando-se nos estudos de
Kucharski e Kmiéc (1988), Oliveira avaliou a taxa de aumento de massa das particulas (k;)
como fun¢fo da temperatura do ar de entrada, da razfo entre a vazfio massica da suspensio
e a vazio massica total de ar (Wy/W,), e da raz8o entre a vazio do ar de jorro € a vazio na

condi¢do de jorro minimo (Wg/Win).

Para estudar o efeito das varidveis no processo de recobrimento, Oliveira (1992)
realizou um planejamento fatorial 3 completo e verificou um acréscimo da taxa de
aumento de massa nas particulas com o aumento de W¢W, (vazio méssica da
suspensdo/vazdo massica total do ar) e com o aumento de W,/Wi, (vazdo de ar/vazdo de
jorro minimo). A eficiéncia do processo aumentou com o aumento Wy/'W, e diminuiu com
o aumento de Wg/Win. A temperatura do ar de entrada ndo exerceu influéncia significativa
sobre a taxa de aumento de massa (k;) nem sobre a eficiéncia do processo (1). Os modelos

estimados no planejamento experimental para k; e 1 foram os seguintes:

W W
k,=| - 418+ 166—=+217—% | [1000 2.17)
W, W,
W W w Y w \ w
§ =334+ 94t 4 SIS 4B - 158 o | 4 g s | s 2.18)
W, W, 3 w7,

QOliveira (1992) desenvolveu, também, um modelo para o crescimento de didmetro
(Equagdo 2.19), com base no balan¢o de solidos no leito e considerando as seguintes
aproximacdes: o volume unitario das particulas sendo igual ao volume de uma esfera; e que

todas as particulas encontram-se uniformemente recobertas, chegando a:
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d o /s
| Tk (2.19)
dP:G prec

A faixa de variaveis utilizada foi a seguinte: temperatura do ar de entrada = 67 a 83 °C;

W/ Wim = 1,52 1,7, Wy/W, =2,63x10° a 4,71x10°.

Conceiglio Filho ef al. (1997) recobriram sementes de soja com fertilizantes e
amido de milho em um leito de jorro com 21 cm de didmetro, 60° de inclinagio e didmetro
do orificio de entrada de 3,5 cm. Os experimentos foram divididos em duas séries.
- Primeiramente, -foram-realizados os ensaios preliminares para estabelecer as melhores

condi¢Bes para a concentragdo de ligante e para o tempo total de processo.

A faixa estudada foi de 20 a 50 kg/m’ para a concentraggo de ligante, e de 1200 a
1800 segundos para o tempo total de processo. Neste caso, foram mantidos fixos: a vazdo
do ar de jorro em 0,047 m3/s; a vazio de suspensdo em 2,5x107 m’/s; a temperatura do ar
de jorro em 40°C e a pressio do ar de atomizagdo em lkgfem’, correspondendo a uma

vazao do ar de atomizagdo de 3,9x10™ m%/s.

A partir dos resultados, concluiu-se que o aumento da concentracdo do ligante
diminuiu a capacidade de germinaciio das sementes recobertas, porém aumentou o
rendimento do processo. Além disso, 0 aumento do tempo de processo reduziu o poder
germinativo. Assim sendo, foi estabelecido que a concentracéo de ligante e o tempo total de

processo adequados deveriam ser fixados em 30 kg/m’ e 1800s, respectivamente.

Os ensalos finais foram realizados para avaliar a influéneia da temperatura do ar
de jorro e da vazdo de suspensdo de fertilizantes na capacidade de germinagfo e no
rendimento do processo. Mantendo fixas as condi¢des recomendadas nos ensaios
preliminares, e variando a temperatura do ar de jorro entre 40 a 50 OC, e a vazio da
suspensio entre 1,66 a 3,33 x107 m’/s, concluiu-se que o aumento da temperatura do ar de
jorro e da vazdo de suspensdo reduziram tanto o rendimento do processo quanto o poder
germinativo das sementes recobertas. Constatou-se também, que os teores finais de
umidade das sementes foram mais baixos que os iniciais, dispensando uma etapa de
secagem apds o recobrimento. Por fim, os autores propuseram correlagGes estatisticas para

a eficiéncia do processo (Eq. 2.20) e para a capacidade de germinacdo das sementes de soja
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(Eq. 2.21), em fung8o da temperatura do ar de jorro (Tj) em °C, e da vaz#io da suspensio de

fertilizantes (Q;) em mL/min.

n=12348-0346T, - 51560, +0,1384Q; (2.20)

G = 37041-0,974T, -33,23Q, +0,86920’ @21

Outros dois estudos foram baseados no trabalho anterior para recobrir sementes de
soja em um leito de jorro com as mesmas dimensdes. No primeiro, desenvolvido por Lucas
et al. (1998), utilizou-se o mesmeo material de recobrimento. Variou-se a pressio do ar de
atomizacdo entre 1,5 a 3,0 kgf/cmz, correspondendo as variages da vazdo do ar de
atomizag@o entre 1200 a 2200 L/h e a vazéio do ar de jorro entre 52,18 a 65,98 L/s. As
variveis fixas utilizadas foram baseadas na faixa de condigbes operacionais estudada por
Conceigdo Filho et al. (1997): a vazio e a concentragéo da suspensfo foram mantidas em
15 mL/min e 405 g por litro de suspensdo, respectivamente; a temperatura do ar de jorro em

42 °C; a carga inicial de sementes em 2500 g e o tempo de processo em 20 minutos.

Os resultados mostraram que o aumento da vazdo do ar de atomizagio causou
aumento no rendimento, principalmente nos niveis mais baixos da vazo do ar de jorro. A
vazdo do ar de jorro, nos niveis mais altos da vazio do ar de atomizagdo, causou uma
diminui¢do no rendimento e as vazdes do ar de jorro e da atomizaglo causaram uma
diminui¢do na germinacdo das sementes recobertas. Além disso, a umidade das sementes
diminuiu ou manteve-se constante apds os experimentos e a taxa de aumento de massa

aumentou no inicio dos experimentos, mas em seguida atingiu um patarnar de estabilidade.

O outro trabalho foi desenvolvido por Lucas et al. (2000), os quais recobriram
sementes de soja utilizando-se uma suspensdo constituida de micronutrientes e inoculante.
As variaveis fixas utilizadas foram as mesmas do trabalho de Lucas er al. (1998), com
excegio da temperatura do ar de jorro que ficou em 28 °C e do tempo de processo que foi
de 10 minutos. Variou-se a vazdo do ar de jorro entre 39 a 46,2 L/s; a vazdo do ar de

atomizagio entre 830 a 2170 L/h; e a vazdo de suspenséo entre 10 a 20 mL/min.

Concluiu-se que o aumento da vazio do ar de atomizagdo leva a uma elevagéo no

rendimento do processo € na espessura da camada de recobrimento e o rendimento decresce
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quando se aumenta a vazdo do ar de jorro. Além disso, os indices de germinacgfo e vigor
das sementes tendem a diminuir quando s&o aumentadas as vazdes do ar de atomizacio e de
jorro e, como no trabalho anterior, a taxa de aumento de massa aumenta no inicio do

processo e em seguida atinge um patamar de estabilidade.

Almeida (2002) recobriu sementes de brocolos em leito de jorro e leito fluidizado
com uma suspensdo polimérica utilizando-se hidroxietilecelulose como cimentante. As
condi¢bes operacionais utilizando-se leitos de jorro foram: temperatura de 50 a 70 ’c,
vazio da suspensdo de 6 a 8 mL/min ¢ pressdo do ar de atomizacio de 15 a 25 psi. As
condi¢gdes em leitos fluidizados foram: temperatura ambiente; vazio de suspensfio de 4,5 a~

6,5 mL/min e pressdo do ar de atomizaglo de 15 a 25 psi.

Os resultados mostraratn que as sementes de brocolos recobertas nos dois tipos de
equipamentos, utilizando-se os valores das varidveis independentes propostos, em ensaios
até 120 minutos de duragfio, preservaram o poder germinativo e o vigor das sementes. O
comportamento do leito de jorro, no estudo realizado por Almeida (2002), bem como os
valores dos pardmetros foram expressivamente influenciados pela presenca da atomizagéo
do ar sobre o leito, que estabilizou a regido de jorro. Por outro lado, a pressdo do ar de

atomiza¢do influenciou negativamente a germinagfo de sementes recobertas.

Durante o processo de recobrimento, a estabilidade do jorro foi maior nos niveis
mais altos da temperatura de jorro e mais baixos para a presséo do ar de atomizagdo e vazdo
de suspensdo. Os ensaios mais eficientes foram realizados no menor nivel de pressio de
atomizagdo, maior nivel de vazio de suspensio e menor nivel de temperatura do ar de jorro,

ou menor nivel de vazio de suspensfo e maior nivel de temperatura do ar de jorro.



49

3 DESCRICAO DOS MATERIAIS E EQUIPAMENTOS UTILIZADOS
3.1 SEMENTES DE BROCOLOS

As sementes de brécolos (Brassica Oleraceae, variedade italica), foram adquiridas
junto & SVS (Seminis Vegetable Seeds) do Brasil Sementes Ltda. Utilizaram-se dois lotes
da cultivar de verdo Ramoso Piracicaba, os quais foram embalados em sublotes dentro de
sacos de polietileno, e armazenados em geladeira, 4 temperatura aproximada de 7 °C e

umidade inicial de 5,75 e 5,86% (base umida), para os respectivos lotes.
3.2 MATERIAIS DE REVESTIMENTO

A escolha dos principais materiais de revestimento baseou-se na literatura
descritiva dos materiais utilizados na peletizacdo de sementes, 0s quais se enquadram nas
caracteristicas desejaveis citadas no item 2.4.5. Desta forma, os critérios aqui utilizados

para 2 escolha foram o baixo custo ¢ a disponibilidade dos materiais.

Como materiais ligantes, foram utilizados fécula de mandioca (polvilho),
recomendado por Seiffert e Miranda (1983) e argila bentonita, recomendado por Silva
{(1997). O polvilho da marca YOKI foi adquirido em comércio local e a argila bentonita
natural do Brasil (célcica) foi obtida de duas fontes procedentes de jazidas da Paraiba. A
primeira, "bentonita escura”, foi adquirida junto a Universidade da Paraiba; e a segunda,
"bentonita clara”, foi adquirida junto a empresa Comil Cover Sand Indistria e Comércio

LTDA. A cor é¢ uma caracteristica especifica de cada jazida.

Como material de enchimento, utilizou-se calcario, recomendado por Silva (1997),
adquirido em comércio local sem especificacdo da procedéncia. Os reagentes fosfato de
amdnio monobasico e cloreto de potassio foram utilizados como suprimento de fosforo e
potissio, de acordo com as recomendagdes feitas por Makishima (1993) para plantagdes de

brocolos e por Conceicdo Filho et al. (1998) para revestimento de sementes de soja.

Os outros materiais, largamente utilizados em revestimentos, tipicos da indistria
farmacéutica como materiais complementares para fornecer formula¢Ges com propriedades

desejadas, foram os seguintes: talco neutro como agente de separagio e alisamento;
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polietileno glicol 6000 como agente plastificante; estearato de magnésio como agente

tensoativo; e dioxido de titdnio como agente opacificante.
3.3 EQUIPAMENTO EXPERIMENTAL
3.3.1 LEITO DE JORRO CONICO

O leito de jorro utilizado nos experimentos € do tipo convencional, cdnico
cilindrico, no entanto todos os ensaios experimentais foram realizados na parte cbnica, 0

que justifica o titulo da tese. O leio foi construido em acrilico para permitir a visualizagéo

das particulas durante o processo. As dimens6es s36 mostradas na Figura 3.1,

B
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Figura 3.1 - Dimensbes do leito de jorro convencional.

3.3.2 MEDICAO DA VAZAO DE AR
3.3.2.1 VAz40 DO AR DE JORRO

A vazio do ar de jorro foi fornecida por um soprador de 7.5 cv, com deslocamento
de 8 m*/min e pressio maxima de 370 cmH,0. Uma tubulago de ago galvanizado de duas
polegadas de difmetro interno foi utilizada para o transporte do ar até o leito. Um sistema
de arrefecimento foi acoplado & tubulaciio para manter o ar 4 temperatura ambiente. O

ajuste da vaz#o de ar foi realizado por uma valvula globo de duas polegadas de didmetro.
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As medidas de vazdo foram obtidas através de um medidor de placa de orificio de
12,7 mm de didmetro interno. As tomadas de pressdo diferencial foram instaladas nos
cantos da placa, uma 4 jusante e outra a montante, sendo que a leitura foi feita por um
manémetro tipo tubo em U. A calibragdo da placa de orificio permitiu a obtenc¢éo da vazio
do ar em fung8o da queda de press@o na placa. O procedimento para a calibraciio (Ower e

Pankhurst, 1977) resultou na seguinte equagdo:

(a1, )2 (an,
W, = 1235ty —(),383 £ - (3.1)
(273+1.Y2 " (P +1000f273+7T,)" )
em que: W, ¢ a vaziio massica do ar de jorro (kg/min);

Ah,, € a queda de pressdo na placa de orificio (cmH;0);
Te € a temperatura do ar de entrada ( °CHe

P) é a pressdo estatica na linha de ar (cmH;0).

3.3.2.2 V4zZ40 DO AR DE ATOMIZACAO

O ar de atomizagio foi fornecido por um compressor de 1,5 cv, com pressio
maxima de 180 psi. O ajuste da vazdo foi feito por uma vélvula globo de meia polegada de
didmetro e as medidas foram obtidas através de um rotdmetro da marca OMEL (Figura

3.2).

Figura 3.2 - Foto do rotAmetro utilizado para a medi¢do da vazdo do ar de atomizagao.
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O rotametro utilizado é um tubo em forma tronconica contendo em seu interior um
flutuador de formato conico, pelo qual passa o fluxo gasoso. O flutuador é suspenso pela

passagem do fluxo, e sua posicao relativa & escala gravada no cilindro fornece a vazio.

Na posicdo de equilibrio, o flutuador tem seu peso equilibrado pela forga causada
pela passagem do fluxo gasoso. Para fluidos gasosos, uma ampla faixa de vazes pode ser
medida com rotdmetros com exatidio de 2% do valor indicado (Campos e de Campos,

1999).

3.3.3 MEDICAO DA VAZAO DE SUSPENSAO

A medida da vazio dos materiais de peletizagio em suspensdo aquosa, foi
realizada por meio de uma bomba peristaltica, modelo Masterflex L/S 7523-20, a qual pode
operar a uma faixa de vaziio de 0,6 a 2300 mL/min. A Figura 3.3 apresenta uma foto

tlustrativa da bomba peristaltica utilizada.

Figura 3.3 - Foto da bomba peristéltica utilizada nos experimentos.

3.3.4 CONJUNTO DE ATOMIZACAO

Um bico atomizador de duplo fluido, modelo JBC, foi adquirido junto a Spraying
Systems do Brasil. O conjunto de atomizacfo utilizado ¢ composto por uma capa de ar,

uma capa de fluido e pelo corpo do bico atomizador, como mostra a Figura 3.4,

0O modelo adquirido compde-se do conjunto SU12 (capa de fluido modelo 2850 e
capa de ar modelo 73160-ENP). O liquido e o gis neste conjunto sdo misturados

internamente para produzir um jato atomizado.
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Figura 3.4 - Esquemé do cdﬁjunto de puiifeﬁzaéﬁo. o

Outras trés capas-de ar de mistura nterna; modelos 1401110, 73160-88 ¢ 67147-

SS, e uma de mistura externa, modelo 70, foram adquiridas para substituir as capas
desgastadas durante o processo. A Tabela 3.1 apresenta os valores dos didmetros dos

orificios da capa de fluido e das capas de ar fornecidos pelo fabricante.

Tabela 3.1 — Didmetros dos orificios das capas de fluido e de ar.

Conjunto de Pulverizagio Diimetro do orificio

Componente Modelo (mm)
Capa de flmdo 2850 0,71
1401110 3,56

73160 - ENP 1,85

Capas de ar 73160 - SS 1,85
67147 — SS 1,70

70 1,78

Todas as capas de ar de mistura interna apresentaram bons desempenhos, com
grau de dificuldade aumentado em capas com didmetros de orificio menores. O modelo
1401110 foi o dnico que ndo sofreu desgaste por apresentar uma abertura do orificio

suficientemente grande para evitar as abrasdes, por isto foi utilizado nos ensaios principais.

A Figura 3.5 apresenta as fotos ilustrativas de quatro capas de ar utilizadas. Pode-
se observar os desgastes sofridos pelas capas de ar modelos 73160 — ENP (Fig 3.5a), 73160
— S8 (Fig. 3.5¢) e 67147 — SS (Fig. 3.5d), provocados pela atomizagdo das suspensdes de

peletizagio.
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2) 73160 —ENP (d = 1,85 mm)  b) 140110 (d = 3,56 mm)

¢) 73160 - SS (d = 1,85 mm) d) 67147 - SS (d = 1,70 mm)

Figura 3.5 — Capas de ar do conjunto de atomizac3o, utilizadas no processo de peletizacio
de sementes de brocolos.

Além do poder abrasivo dos materiais de peletizagiio, freqlientemente ocorriam
desvios do leque de pulvenizagdio, provocados pela incrustacfo desses materiais interna ou
externamente ao orificio das capas de ar. Este foi o motivo do mau desempenho da capa de
ar modelo 70, ocorrendo desvios com muito mais freqiiéncia e mais acentuados que as

demais capas.

3.4 MONTAGEM EXPERIMENTAL

A montagem experimental, esquematizada na Figura 3.6, consiste de um leito de
jorro convencional em acrilico, ligado a um soprador por uma tubulagdo de duas polegadas
de difmetro. Estdo conectados a linha de ar: uma valvula gaveta para regulagem da vazéo,
um sistema de resfriamento, um medidor de placa de orificio para as medidas de vazdo de

ar e uma caixa de aquecimento elétrico, composto por quatro resisténcias.

Mandémetros tipo tubos em U foram instalados para a leitura da queda de pressio
no leito ¢ na placa de orificio, bem como da pressdo estitica na linha. Acoplado ao leito,

esta um ciclone Lapple, construido em ago inox para coletar as particulas elutriadas na
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saida do leito. Os péletes produzidos foram retirados através de um ponto de coleta

localizado na parte conica do letto.

LEGENDA

1 - Soprador

2 - Vialvulas

3 - Resfriador de ar

4 - Placa de orificio

5 - Tomada de pressdo (pressdo na linha)
6 - Manémetros

7 - Aquecedor elétrico

8 - Tomada de temperatura

9 - Tomada de press#o (entrada do leito)

10 - Coletor de amostras

Figura 3.6 — Esquema do sistema experimental.

11 - Leito de jorro convencional
12 - Ciclone Lapple

13 - Bico atomizador

14 — Chave seletora de termopares
15 - Bomba peristaltica

16 - Tanque de suspensdo

17 - Agitador

18 - Compressor

19 — Rotametro

20 - Variador de voltagem
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O sistema de atomizacfo consiste de um bico atomizador acoplado ao leito para
aplicagdo da suspensdo de peletizagdo. Ao bico, foram conectadas uma linha de ar
comprimido e a linha da suspensdo de peletizagdo. A vaz&o do ar de atomizagéo foi medida
por um rotdmetro acoplado a linha do ar comprimido e a suspenso, homogeneizada por um
agitador, foi transportada até o bico por meio de uma bomba peristiltica que mede e

controla a vazio.

Para as medidas de temperatura, trés termopares, localizados na entrada, no cone e

no cilindro do leito, estdo ligados a uma chave seletora de termopares da marca IOPE,

modelo SP-G22 C8, com 8 entradas, cuja selegio do canal ativo é feita de forma digital. Os
trés termopares foram calibrados utilizando-se um banho termostatico, cujos valores
indicados no mostrador digital da caixa seletora, corresponderam exatamente as
temperaturas indicadas por um termémetro de precisdo com intervalo de escala de 0,1 °C e

exatiddo de + 0,03 °c.

O controle da poténcia do aquecedor, no sistema de resisténcias elétricas, ¢ feito
por um variador de voltagem, da marca Variac, que fornece uma tenso de saida de 0 a 240

volts e poténcia maxima de 1,8 kw.
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4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

4.1 DETERMINACAO DAS PROPRIEDADES FISICAS E QUALITATIVAS DAS

SEMENTES DE BROCOLOS

Para efettos comparativos, algumas propriedades fisicas das sementes de brécolos

foram determinadas. Algumas caracteristicas, tais como, porosidade e massa especifica séo

uteis tanto para comparagdes, quanto para fornecer dados adicionais para a armazenagem

das sementes e dos péletes formados. As distribui¢des de tamanho e de massa foram

~também--obtidas- para- verificar-a- r@pr{}dutlblhdade -e-uniformidade -dos- pé}e{esj de-acordo

com Pavarini e Coury (1987) e Oliveira (1992).

trabalho, estio apresentadas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Caracteristicas fisicas e qualitativas das sementes de brécolos.

As propriedades fisicas e qualitativas dos lotes, titeis ao desenvolvimento deste

Caracteristicas LoteA  LoteB
d, - didmetro médio de Sauter (m) 1,76.10°  1,79.107
¢ - esfericidade (-) 0,70 0,78
- €p - porosidade das particulas (%) 8,27 8,27
:% g1 — porosidade do leito de particulas (%) 38,96 38,96
= pr — massa especifica real das particulas (kg/m®) 1218,00  1218,00
Pap - Massa especifica aparente das particulas (kg/m’) 1117,27  1117,27
Pui. - massa especifica “bulk” do leito (kg/ms) 682,00 682,00
G - Germinag&o normal inicial (%) 93,63 87.80
.§ Vi - Vigor inicial (%) 86,25 86,80
§ PA; — Numero inicial de pléntulas anormais (%) 3,88 2,70
é M; — Nimero inicial de sementes mortas (%) 2,50 9,50
Usibu - Teor de umidade inicial - base (imida (%) 5,75 5,86

lote B foram utilizadas nos experimentos principais de peletizag8o.

As sementes do lote A foram utilizadas nos ensaios preliminaresie 48"sementes.do
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4.1.1 DISTRIBUICAO DE TAMANHO

As sementes de brocolos do lote B foram classificadas de acordo com a sua
granulometria com ¢ auxilio de peneiras do tipo Tyler de 2,00; 1,68; 1,41; 1,19; e 1,00 mm
(respectivamente, 9, 10, 12, 14 e 16 Mesh). A separacfio foi realizada por meio de um

vibrador mechnico durante 20 minutos. A distribuicio granulométrica encontra-se na

Figura 4.1.
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Figura 4.1 - Distribuig¢do granulométrica das sementes de brocolos.

O didmetro médio de Sauter foi obtido através da seguinte expressdo:

)

4.1.2 DISTRIBUICAO DE MASSA

Os pesos individuais de 150 sementes, retiradas aleatoriamente do lote B, foram
obtidos em balanga analitica permitindo a analise da distribui¢io dos pesos mostrada na

Figura 4.2. A massa média foi de 5,50 mg com desvio padrdo de 1,37 mg.
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Figura 4.2 - Distribui¢@io massica das sementes de brécolos.

4.1.3 ESFERICIDADE

A esfericidade é uma medida importante para determinar a qualidade dos péletes.
Em alguns casos, exige-se que as sementes peletizadas apresentem alto grau de
esfericidade, principalmente para utilizacio em semeadoras de precisio. Desta forma,
determinou-se a esfericidade das sementes de brécolos antes e depois do processo de

peletizagio.

O método utilizado para as medidas de esfericidade foi empregado, assumindo que
o volume das sementes € equivalente ao volume de um elipsdide tnaxial e que o didmetro
da esfera circunscrita € igual ao maior eixo do elipsoide (Figura 4.3). De acordo com
Mohsenin (1970), o grau de esfericidade ¢ calculado através da média geométrica dos trés

eixos mutuamente perpendiculares do soélido pelo maior eixo, como segue:

id,d,d
NTTZTS (4.2)

o=1
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Para a determina¢io de d;, d; e ds, foram utilizadas amostras contendo 15 péletes
por ensaio experimental. Com o auxilio de um paquimetro, mediu-se individualmente, em
trés dimensdes ortogonais, as sementes peletizadas e despeletizadas, sendo que o
recobrimento foi removido com uma espatula. Por observagio visual, constatou-se que as

sementes de brécolos apresentam formato aproximado de um elipsoide triaxial.

Figura 4.3 - Esquema de um elipsdide triaxial e seus eixos principais.
4.14 MASSA ESPECIFICA

A medida da massa especifica real das sementes (py), também realizada no
DTF/FEQ/UNICAMP, foi feita através do método do picndmetro a gas - Micromeritics
Accu Pyc 1330. A massa especifica absoluta, também denominada de massa especifica
real, exclui tanto os poros das particulas quanto os espagos interparticulas. O principio de
funcionamento ¢ os detalhes sobre a analise realizada no picndmetro, encontram-se no

Anexo A.

A massa especifica “bulk” do leito (ppr), que inclui os poros e os espagos
interparticulas foi determinada pela medida do volume em proveta ocupado por uma

determinada massa de sementes.

A massa especifica aparente (ps), que inclui 0s poros mas exclul os espacos
interparticulas, foi obtida utilizando-se a massa especifica real e a porosidade das sementes

através da seguinte relagio (Mohsenim, 1986):
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Pu
p?:p

g,=1- (4.3)

A massa especifica aparente ¢ um dado de suma importincia no dimensionamento
de silos, secadores e fransportadores. Na pratica, ndo é recomendada a aplicagio da massa
especifica real, exceto nos casos em que o esmagamento dos griios € necessario para que o
produto ocupe o espaco intergranular (Puzzi, 1986). Importante também ¢é a massa
especifica “bulk” que € utilizada no dimensionamento de embalagens de armazenamento ¢

de transporte.

415 POROSIDADE

A analise da porosidade das sementes foi realizada no Departamento de
Termofluidodindmica da Faculdade de Engenharia Quimica da UNICAMP
(DTF/FEQ/UNICAMP), através do Porosimetro de Mercurio - Micromeritics AutoPore IILL
O principio de funcionamento ¢ os detalhes sobre a andlise realizada no porosimetro

enconiram-se no Anexo A.

A porosidade do leito de sementes foi obtida utilizando-se a massa especifica

aparente e a massa especifica “bulk” do leito, através da seguinte equacio:

£, =1- % (4.4)
ap

4.1.6 DETERMINACAO DAS PROPRIEDADES QUALITATIVAS

Para avaliar o desempenho das sementes peletizadas, realizou-se os testes de
germinagdio e vigor nas sementes nuas (“in naura”) e processadas. Estes testes foram
realizados no Laboratério de Tecnologia Pds-Colheita da Faculdade de Engenharia

Agricola da UNICAMP. As metodologias empregadas sdo descritas nos itens seguintes.
4.1.6.1 GERMINACAOQ

O percentual de germinag@o foi determinado de acordo com as Regras para

Analise de Sementes do Ministério da Agricultura (Brasil, 1992). Para cada amostra, foram
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contadas 400 sementes em repeti¢des de 4 de 100, colocadas sobre um substrato em caixas

de plastico (gerbox), incolores e transparentes, com espagamento uniforme.

O substrato utilizado, papel toalha “germitest” (28 X 38 c¢m), foi embebido com
agua destilada, o equivalente a 2,5 vezes sua massa. Em seguida as sementes foram
colocadas em germinador tipo cAmara a 20 °C durante 16 horas no periodo noturno e a 30
%C durante 8 horas no periodo diurno. As Figuras 4.4a ¢ 4.4b apresentam as fotos

ilustrativas do germinador utilizado e a disposicao das caixas “gerbox” dentro do mesmo.

a) Frontal b) Interior

Figura 4.4 - Fotos do germinador.

A primeira contagem das plantulas foi feita no quinto dia e a contagem final no
décimo dia. Para a determinac@o do percentual de sementes germinadas, foram contadas
todas aquelas que apresentaram desenvolvimento de plantulas normais ou mesmo pequenos
defeitos em suas estruturas, desde que mostrassem um desenvolvimento satisfatorio, com

todas as estruturas essenciais presentes.

Foram registradas também, as plantulas anormais, ou seja, plantulas danificadas,
deformadas ou deterioradas. Por ultimo, foram contadas as sementes ndo germinadas, que

incluem sementes duras, dormentes ou mortas.

4.1.6.2 VIGOR

O vigor ¢ um componente importante da qualidade das sementes, pois ¢ a

resultante da diferenga entre a germinagio de um lote de sementes e a eficiéncia no campo.
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envelhecimento acelerado e condutividade elétfrica, apresentam potencial para identificar

diferencgas de vigor entre os lotes das sementes de brdcolos (item 2.1.5).

Assim sendo, para o presente trabalho, foi utilizado o proprio teste de germinacéo,
sendo que rigorosamente foram consideradas normais apenas as plantulas contadas na
primeira contagem (quinto dia) e que estiveram com suas estruturas essenciais presentes e
desenvolvidas. A metodologia esta de acordo com as Regras para Analise de Sementes do

Ministério da Agricultura (Brasil, 1992).

4.1.7 TEORDE UMIDADE

O teor de umidade, conforme descrito no item 2.4.6, estd relacionado a
conservagio, pois interfere na qualidade de sementes. Para a determinacio do teor de
umidade das sementes de brocolos, foram utilizadas uma balanga analitica com precisio de
quatro casas decimais e uma estufa regulada a 105 °C, conforme as Regras para Analise de
Sementes (Brasil, 1992).

O procedimento foi realizado colocando-se 4 amostras com 5 gramas em cada
cadinho, permanecendo 24 h na estufa. A média dos resultados do teor de umidade foi
expressa em percentagem com base no peso Umido das amostras (bu), utilizando-se
Equagdo 2.2 (item 2.4.6.1).

4.2 ENSAIOS PRELIMINARES
4.2.1 ENSAIOS DA FLUIDODINAMICA DO LEITO

O método de operagdo nos ensaios fluidodindmicos iniciou-se com a introdugéo de
uma determinada carga de sementes e a posterior injegio de ar pelo orificio de entrada do
leito. Em seguida, aumentava-se gradativamente a vazo, anotando-se em cada nivel de
aumento o valor correspondente as quedas de pressdo estatica na linha, na placa de orificio

e na entrada e saida do leito.

Para a determinacio da vazdo do ar de jorro minimo, queda de pressdo maxima e
queda de pressdo de jorro, obteve-se a curva caracteristica dos leitos de jorro através do

grafico da queda de pressdo em fun¢io da vazdo de ar. Foram computados também os
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dados de queda de pressiio no leito em fun¢do da vazio de ar para os leitos vazios

objetivando a corre¢do da curva obtida em leitos carregados com as sementes.

A altura maxima de jorro estdvel de sementes também foi obtida num
procedimento pragmatico, aumentando-se a carga de sementes em wm Unico ensaio até que

o jorro apresentasse instabilidade crescente ou zonas mortas na regidio anular.
4.2.2 ENSAIOS DE DANOS MECANICOS E FISIOLOGICOS

Os danos mecinicos nas sementes sdo provocados por agentes fisicos ou

particulas e dos impactos e abrasdes nas paredes do leito.

O teste de danos mecénicos foi realizado para avaliar 0 desempenho do leito de
jorro em relag8io as mortes e quedas do vigor e da germinagfo das sementes apds 0 processo
de jorro sem a atomizacgdo das suspensOes. Este teste serviu também como pardmetro de
referéncia para a comparagiio e avaliagdo do desempenho dos materiais de revestimento

apos os ensaios de peletizacio.
4.2.2.1 METODOLOGI4 PARA O TESTE DE DANOS MECANICOS NAS SEMENTES

Os testes foram realizados pelo corpo técnico do Laboratério de Tecnologia Pés-
Colheita da Faculdade de Engenharia Agricola da UNICAMP. Amostras contendo 100
sementes, coletadas apds cada corrida experimental, incluindo 2 amostras testemunhas ndo
jorradas, contendo a mesma quantidade, foram encaminhadas ao laboratério, procedendo-se

a metodologia de preparacio e efetivacio do teste.

Cada amostra foi subdividida em 50 sementes, conforme indicado por Franga Neto
(1988). Posteriormente, as sementes foram pré-condicionadas em &gua destilada durante 24
horas para o amolecimento. Em seguida, foram seccionadas longitudinalmente e colocadas
em béqueres, sendo totalmente submersas numa solucéo de tetrazdlio (1%), permanecendo

assim a 40 °C por aproximadamente 180 minutos, no escuro (Lakon, 1949).

Apds esse periodo, as sementes adquiriram uma coloracio vermelha e foram
retiradas da soluc#o de tetrazélio para lavagem com dgua comum. Por fim, a avaliagfio dos

danos foi iniciada com as sementes submersas em agua.
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A viabilidade fo1i estimada com base na alteragio da coloragio dos tecidos vivos
em presenca da solugio do sal de tetrazolio. As abrasdes foram identificadas pela presenca
de lesdes de coloragdo vermelho escura, caso fossem recentes, ou por lesdes brancas com

tecidos flacidos, caso néo fossem recentes (Franga Neto, 1988).
4.2.2.2 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Devido a limitada quantidade disponivel de sementes, foram estabelecidas
amostras com 400 g de sementes do lote A na elaboragdo de um planejamento fatorial

(StatSoft, Inc., 1984-2003).

Testes iniciais demonstraram que em curtos periodos de jorro, as sementes
jorradas a 70 °C preservaram sua qualidade. Baseando-se nesta constatagio, foi definida a
faixa de valores das variaveis estudadas, considerando que o processo de granulagéo pode
requerer longos periodos de jorro, altas vazdes de ar de jorro e uma ampla faixa de

temperatura para produzir péletes com tamanhos desejados.

A Tabela 4.2 apresenta os valores correspondentes aos trés fatores nos niveis

estudados.

Tabela 4.2 — Valores das variaveis independentes em seus niveis correspondentes utilizados

nos ensalos de danos mecanicos.

o Niveis
Variaveis
-1 +1
(t; ) — Tempo de jorro (h) 1,5 3,0
( Wy/Win ) — Vazio relativa a vazio de jorro minimo (-) 2,0 3,0
( T.) - Temperatura de entrada do ar (°C) 40,0 70,0

A codificagiio das variaveis independentes, inerente ao planejamento, foi feita
subtraindo-se os valores dos fatores pelo valor médio entre os dois niveis, e dividindo-se o

resultado pela metade da diferenca entre o valor superior e o valor inferior:
X, =(t,~ 2,25)/0,75 = Tempo de jorro codificado;

Y, =(T,-55)/15 = Temperatura do ar de entrada codificada e
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Zy =(—%~25)/0,5 = Vazio relativa a vazio de jorro minimo codificada.

jm
A Tabela 4.3 mostra a matriz de planejamento dos ensaios realizados.

Tabela 4.3 — Matriz de planejamento dos ensaios de danos mecanicos.

. Ordem de realizacio Variaveis independentes
Ensaio .
dos ensaios t; W,/ Win, T,
1 11 -1 -1 -1
2 5 -1 -1 1
3 3 -1 1 -1
4 1 1 — )
5 4 1 -1 -1
6 6 1 -1 1
7 2 1 i -1
8 13 1 1 1
9 10 -1 -1 -1
10 7 -1 -1 1
11 15 -1 1 -1
12 14 -1 1 I
13 16 1 -1 -1
14 9 1 -1 1
15 8 1 1 -1
16 12 1 1 1

4.2.3 ENSAIOS PARA VERIFICAR O EFEITO DO TAMANHO INICIAL SOBRE
A CAPACIDADE DE GERMINACAO DAS SEMENTES

Com o objetivo de se estudar a influéncia do tamanho das sementes sobre a
qualidade fisioldgica, pesou-se um sublote de 300g de sementes do lote B, o qual foi
submetido a classificagio por tamanho, conforme descrito no item 4.1.1. Outro sublote de
50 g foi utilizado como testemunha. De cada uma das fracdes obtidas nas peneiras, retirou-

se amostras para os testes de germinagio conduzidos de acordo com o item 4.1.6.
4.2.4 ENSAIOS DE PELETIZACAO

Os ensaios preliminares de peletizacio foram realizados com o objetivo de se
desenvolver uma metodologia a ser empregada na analise do processo, estabelecendo faixas

de valores de variaveis operacionais para permitir procedimentos estidveis. Para tanto, o
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procedimento basico de rotina consistiu em ajustar uma vazdo de ar de jorro a uma
determinada temperatura, bem como uma vazido de ar que era comprimida ao bico
atomizador localizado a uma certa altura da superficie do leito de particulas, de tal maneira

a evitar perdas por aderéncia de sementes ao bico.

Com a alimenta¢io da suspensfio em vazdes controladas pela bomba peristéltica,
dava-se inicio ao processo, cronometrando-se o tempo de atomizagio e o tempo global.
Fendmenos observaveis eram entiio examinados e registrados, tais como, movimentacéo
das particulas, regimes de jorro, principalmente altera¢cdes na fonte, umedecimento
--excessivo, -aderéncias, -entupimentos; -desvios -no - leque - de -atomizacho, -intermiténeias;
estrangulamentos do jorro, formacgdo de aglomerados, etc. Uma vez que o objetivo era
aumentar consideravelmente o tamanho das particulas, as amostras eram apenas avaliadas

a0 final de cada ensaio.

Na maioria dos ensaios, a vazio do ar de jorro foi aumentada paralelamente ao
crescimento dos péletes para manter a estabilidade. O critério para este aumento foi
baseado apenas nas observagdes visuais de instabilidade do jorro e ndo seguiu nenhum
procedimento especifico. Estes ensaios preliminares, entretanto, permitiram estabelecer um
valor inicial para a vazdo do ar de jorro em 1,8 vezes a vazdo do ar de jorro minimo.
Vazdes inferiores a este valor ndo asseguravam a estabilidade do jorro durante os instantes
iniciais de pulverizagio das suspensdes de peletizagdo. Como se verd no item 4.3.3.3, 0
aumento da vazio do ar de jorro foi considerado como uma resposta de interesse para o

planejamento dos experimentos de peletizagio.

Para a vazdo de suspenséo de recobrimento, foi estabelecida uma faixa operacional
entre 4 a 8 mL/min. Vazdes entre 1 a 3 mL/min favoreceram os desvios do leque de
pulverizacdo e resultaram em processos demorados para um crescimento evidente das
sementes peletizadas. Por outro lado, operando em vazdes acima de 8 mL/min, a maioria
dos ensaios apresentou grande umedecimento das particulas, tornando dificultoso o

processo com formac#o de grandes aglomerados indesejaveis.

A altura do bico atomizador em relagio a superficie das sementes também foi aqui
estabelecida em torno de 12 cm. Alturas inferiores provocavam a aderéncia das sementes

no corpo do bico podendo inclusive causar aglomeracio no proprio bico na iminéncia de
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precipitar-se sobre o leito de sementes, causando a formacfo de grandes aglomerados.
Alturas superiores a 12 cm favoreceram a aderéncia dos materiais pulverizados nas paredes
do leito. Na maioria dos casos, a altura inicial precisou ser aumentada proporcionalmente

ao aumento de volume do leito de particulas provocado pelo crescimento dos péletes.

A carga de sementes foi estabelecida em 100 gramas, correspondendo a uma altura
do leito estdtico de 5,5 cm, fixada na parte conica do leito. A escolha foi baseada na
estabilidade do jorro sem e com a atomizagio das suspensdes, € também na economia de
tempo ¢ de sementes, dadas as dificuldades de obtenc¢do. Cargas abaixo de 100 g néo
apresentavam todas as regides de jorro bem definidas e acima deste valor, apesar de
jorrarem de maneira estavel até a altura maxima, apresentavam tempos muito longos de
operagio para produzir péletes nos tamanhos desejados. A faixa estudada nos ensaios

preliminares de peletizacgo foi de 50 a 1000 g de sementes.
4.2.4.1 ENSAIOS PARA O ESTABELECIMENTO DA VAZAO DO AR DE ATOMIZACAD

Observou-se nos ensaios preliminares de peletizagio uma caracteristica incomum
ao regime de jorro, realizando-se o seguinte procedimento: para uma determinada carga de
sementes, utilizando-se uma determinada capa de ar no bico atomizador (ver item 3.3.4), a
uma vazdo do ar de jorro de 1,8 Wy, e com um posicionamento do bico atomizador
localizado a 12 cm acima da superficie do leito de particulas, aumentava-se gradativamente
a vazio do ar de atomizagio e registravam-se as modificacdes que ocorriam na regiio da

fonte. A Tabela 4.4 apresenta o registro das observacdes feitas com 100 g de sementes.

A atomizagdo de varias formulagOes das suspensdes de peletizagdo foi feita para
cada um dos regimes apresentados na Tabela 4.4. O regime que melhor favoreceu o
processo de peletizac@o foi o de fonte aberta, ja que as vazdes de atomizagio nos regimes
de fonte normal e fonte achatada favoreceram a elutriac@o, o entupimento e os desvios dos
leques de pulverizagdo, e as vazdes nos regimes de fonte mista e fonte fechada eram muito
altas, favorecendo a aderéncia dos materiais de peletizagdo nas paredes do leito na regifo
anular; aderéncia das sementes no bico devido a intensa movimentagio das particulas;
causando a formagdo de zonas mortas na regido anular devido a captura das sementes pelos

materiais aderidos as paredes.
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Tabela 4.4 — Alteragbes da regido da fonte durante o processo de peletizagdo de 100 g de

sementes.
Vazio do ar de atomizacio (m"’/h)
Capa de ar Alteracdes na regido da fonte

Fonte normal Fonte Fonte Fonte Fonte

desenvolvida achatada aberta mista fechada
1401110 até 1,0 ,1-20 2,1-23 2,4 22,5
73160-ENP até 0,6 0,6-1,0 1,0-1.3 14-15 21,6
73160-88 até 0,6 06-10 1,0-1,3 14-15 >1,3
67147-8S ate 0,3 0,3-0,6 0,7-0,8 0,9 >1,0
70 até 0,4 0,5-0,7 0,8-1,0 ,L1-13 21,4

4.2.4.2 ENSAIOS DE PREPARACAOQ E ESCOLHA DA SUSPENSAO DE PELETIZACAO

Nestes ensaios, cada suspenso elaborada foi utilizada para observagio dos
fendbmenos envolvidos na peletizaco e para estabelecer faixas de condi¢des adequadas para
0 processo, tais como parametros fluidodindmicos, carga inicial, parametros de atomizagio,
posicdo do bico atomizador, tempo de operagio, entre outros, levando-se em conta
principaimente a estabilidade do jorro, o entupimento do bico atomizador, o umedecimento
das sementes durante o processo, conseqlientemente a continutdade do processo, a
formagio de aglomerados indesejaveis e a qualidade dos péletes formados, tanto em termos

fisicos quanto qualitativos.

Devido a escassez de informagdes sobre suspensdes para peletizacdo de sementes,
as primeiras formulagdes testadas tiveram como base os principais parametros utilizados
pela indistria farmacéutica que utiliza suspensdes aquosas poliméricas nos revestimentos
de comprimidos. Entretanto, utilizou-se o polvilho em substitui¢do aos polimeros usuais,

por apresentar baixo custo e grande disponibilidade (ver item 3.2).

O procedimento de preparacdo das formulagdes poliméricas consiste na dissolugio
do polvitho em metade da massa total do solvente, sob agitacdo continua, durante 30
minutos na temperatura de polimerizagdo de 64 °C (temperatura determinada

experimentalmente). Em seguida, apés o resfriamento, transfere-se a solugdo para um
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moinho coloidal e por tltimo, sdo adicionados gradativamente os outros componentes € o

restante do solvente durante um intervalo de uma hora.

Este procedimento permite reduzir a granulometria das particulas a um valor
inferior a 15 um, produzindo uma suspensdo final uniforme e homogénea, sendo portanto
essencial ao processo para evitar ou atenuar os entupimentos no bico atomizador.

A Tabela 4.5 apresenta as formulagdes com polvilho.

Tabela 4.5 - Formula¢des com polvilho utilizadas nos ensaios preliminares,

SUBSTANCIAS FORMULACOES (%)

Funcio Componente 1 2 3 4 5 6
Solvente Agua 83,00 82,85 80,70 82,05 82,50 85,50
Ligante Polvilho 333 1,85 2,50 250 2,50 250
) Talco 1,49 140 6,00 - 6,00 4,00

Enchimento

CaCO; 1,49 095 6,00 12,00 6,00 8,00

Macro NHH,PO, 3,44 4,60 - - - -

Nutrientes KCl 344 4,60 - - - -
Tensoativo  Estearato de Magnésio 1,33 0,95 0,95 0,95 1,00 1,00
Plastificante PEG 6000 1,00 095 200 200 1,50 1,50

Opacificante Dioxido de Titanio 1,49 1,85 1,85 0,50 0,50 0,50
Concentracio de sélidos (%) 17,00 17,15 1930 1795 17,50 17,50

A segunda op¢o, formulagdes com argila bentonita, incluindo uma suspensdo
mista (formulacdo 9), apresenta-se na Tabela 4.6. O procedimento de preparacdo foi
realizado em uma Unica etapa em que todos os ingredientes eram gradativamente

adicionados ao moinho coloidal, contendo metade do solvente, no intervalo de uma hora.

Os ensaios de escolha da suspensdio apropriada ao processo foram realizados
variando-se a temperatura do ar de entrada entre 40 ¢ 70 °C, a vaziio das suspenses entre 3
¢ 11 mL/min, o tempo de atomizac¢io entre 30 minutos e 5 horas, a vazéo do ar de
atomizacio mantida no regime de fonte aberta e a temperatura da suspensdo mantida a
temperatura ambiente. As vazdes do ar de jorro foram vanadas de acordo com as

necessidades de estabilizaco do jorro.
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FormulagGes testadas com concentragio de sdlidos entre 11 a 16% apresentaram
um maior umedecimento das particulas quando comparadas a utilizacdo de formulagdes
com uma maior concentragdo de séhidos. Desta forma, o controle operacional apresentou
um maior grau de dificuldade, ocasionando eventualmente o estrangulamento do jorro e
formacio de aglomerados. Além disso, a utilizagio destas formulacdes resultou em tempos
de processo muito longos para um crescimento significativo dos péletes, assim sendo,

foram descartadas.

Tabela 4.6 - Formulagdes com bentonita utilizadas nos ensaios preliminares.

~ SUBSTANCIAS FORMULACOES (%)
Func¢iio Componente 7 8 9 10 11 12
Solvente Agua 78,00 78,70 77,50 83,00 80,50 78,00
Polvilho - - 1,00 - - -
Ligante Bentonita escura 10,00 20,00 20,00 - - -
Bentonita clara - - - 15,70 18,20 20,70
Talco - - - - - -
Enchimento
CaCO; 10,00 - - - - -
Macro NH4H;PO, } N - - - N
Nutrientes KC1 - - - - - -

Tensoativo  Estearato de Magnésio 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
Plastificante PEG 6000 1,50 0,80 1,00 080 0,80 0,80
Opacificante Dioxido de Titdnio - - - - - -

Concentracio de solidos (%) 22,00 21,30 22,56 17,00 19,50 22,00

As formulagbes 1 e 2 apresentaram-se inadequadas a peletizagdo, apesar de
produzirem péletes bastante uniformes em processos com altos rendimentos. Os péletes
com uma camada muito fina de recobrimento preservaram a germinagio das sementes,
porém apresentaram uma camada branca de materiais na parte foliar dos brotos. Com 30 %
de aumento de didmetro médio de Sauter, em relag¢io as sementes nuas, as pelotas nfio

germinaram.

Com o mau desempenho das suspensdes anteriores, retirou-se 0s macronutrientes
no desenvolvimento da formulagdo 3 que, semelhante as duas primeiras, apresentou bons

rendimentos ¢ péletes bem arredondados. Porém, a germinac¢io caiu 11,5 % com os péletes
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apresentando aumento de 12 % em tamanho e nfio germinou com um aumento de tamanho
de 44 %.

A parte foliar dos brotos das sementes peletizadas, utilizando-se a suspensio
anterior, também apresentou camadas brancas de materiais de revestimento, por isto
retirou-se o talco e diminuiu-se a quantidade de didxido de titdnio no desenvolvimento da
formulacio 4. Entretanto, os rendimentos dos ensaios foram muito baixos devido a grande

quantidade de material elutriado.

As fonnulagoes Se 6 tambem apresentaram bons rendimentos e produtos com
“bom aspecto A quantadade de dioxido de titanio foi diminuida, ocasionando uma melthora
nos resultados de germinagdo, mas ndo o suficiente para se enquadrarem num nivel
aceitavel de no minimo 80 %, estipulado pelo Ministério da Agricultura de Sio Paulo
(SAA-SP, 1988) para ¢ comércio de sementes de brécolos. Desta forma, foram também

descartadas.

Nas suspensdes de bentonitas escura € clara, tanto o didxido de titdnio, quanto o
talco foram descartados para eliminar os residuos brancos, supostamente prejudicials a
germinagdo das sementes peletizadas. A Formulagfo 7 apresentou resuitados razodveis no
rendimento (65 %), produziu péletes arredondados, com aumento de tamanho de 30 %. O
{inico ensaio realizado com esta suspensio foi feito a 40 °C durante pouco mais de uma
hora de atomizagio, entretanto o tempo global de processo foi de oito horas. Este tempo
longo ocorreu devido as intermiténcias necessédrias para evitar o estrangulamento do jorro,
cuja causa seria o umedecimento excessivo. Além disso, a ocorréncia de entupimentos e
desvios do leque de pulverizagio provocou as interrup¢des no processo. Apesar disso, nio

houve queda do poder germinativo, indicando a adequagio dos materiais envolvidos.

Para reduzir a quantidade de materiais elutriados, retirou-se o calcario no
desenvolvimento da formula¢io 8, que de fato, resultou em bons rendimentos, ficando
acima de 85 %. O vigor e o poder germinativo foram preservados em ensaios a 50 e 60 °C,
com tempos de atomizagdo de 3 horas cada e tempos globais de até 5 horas. Ensaios a 70
°C foram impossibilitados devido 4 quebra dos péletes na fase inicial do processo. Tal
quebra também ocorreu em temperaturas mais baixas, porém em niveis menores. Os

aumentos de tamanho foram de 35 a 40 %.
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A formulagio 9 foi uma tentativa de eliminar as quebras que ocorriam,
principalmente nos primeiros 20 minutos de atomizagfio, adicionando-se polvilho para
aumentar o poder de coesdio dos péletes formados. Os resultados dos ensaios com esta
formulagdo foram positivos neste sentide, eliminando as quebras, porém a formagio de
aglomerados indesejaveis era freqtiente numa ampla faixa de condigbes operacionais. Seria
portanto necessario um estudo mais amplo para verificar a influéncia da concentragio de
polvilho nesta suspensdo. Desta forma, decidiu-se incluir o polvilho apenas nos ensaios em

condigdes operacionais previamente otimizadas.

As formulagdes 10, 11 e 12 foram desenvolvidas para estabelecer as faixas de

otimiza¢do. As bentonitas claras, utilizadas para suprir a falta das bentonitas escuras,
apresentaram-se adequadas para a preservacdo da qualidade das sementes, produzindo
péletes com bom acabamento. Os ensaios com estas formulagdes apresentaram rendimentos
um pouco abaixo dos ensaios com as formulacSes com bentonita escura, porém permitiram

uma maior flexibilidade de operagio.

A Figura 4.5 apresenta uma foto ilustrativa dos péletes produzidos nos ensaios

preliminares de peletizagio.

< Formulagdo 12

Formulagio § —

< Formulagdo 3

Formulagiio 7 —»

.« Formulagdo 2

Figura 4.5 — Foto dos péletes produzidos nos ensaios preliminares de peletizacio.
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Na foto, observa-se ao centro as sementes nuas. As setas indicam os péletes
correspondentes as formulagdes utilizadas nos ensaios. Nota-se um evidente crescimento
dos péletes, principalmente para os produzidos utilizando-se a formulagio 12, a qual inclui
argila bentonita clara. Além destes, nota-se também o bom aspecto dos péletes produzidos
pelas formulagdes 7 ¢ 8, as quais incluem argila bentonita escura, que apresentaram
excelentes respostas 4 germinag@io. Ndo obstante a boa aparéncia dos péletes brancos
produzidos nas formulagdes 2 ¢ 3, o poder germinativo foi completamente suprimido a um

certo nivel de crescimento.

~4.3 - PLANEJAMENTO DOS ENSAIOS PRINCIPAIS DE PELETIZAGAO

Um planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto central foi
elaborado para avaliar quantitativamente a influéncia das varidveis controladas sobre as
respostas de interesse, as quais serdo apresentadas nos proximos tépicos. A execugio do
plangjamento foi efetivada dentro da faixa de valores das varidveis independentes

determinada nos ensaios preliminares de peletizagio e da fluidodinamica do leito.
4.3.1 VARIAVEIS INDEPENDENTES

A Tabela 4.7 mostra os valores correspondentes aos trés fatores nos niveis
estudados. A realizaciio dos experimentos com trés niveis permite investigar a falta de
ajuste para um modelo linear através de um teste que verifica se algum componente é ou

néo linear na relacio entre um fator e a variavel dependente.

Tabela 4.7 — Valores das variaveis independentes e seus niveis correspondentes utilizados

na peletizagéio de sementes de brocolos.

Niveis
Varidveis
-1 0 +1
( Qs ) - Vaz#io de suspensio {(mL/min) 4 6 8
{ T.) - Temperatura de entrada do ar (OC) 40 50 60
( Cs ) - Concentragdo de solidos na suspensdo (%) 17 19,5 22

Algumas varidveis, tais como vazio do ar de atomizacgiio (Wy), vazio do ar de
jorro (Wy) e umidade relativa do ar de jorro, ndo foram incluidas como fatores para o

planejamento, apesar de apresentarem efeitos significativos, fundamentados em estudos
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anteriores (ver items 2.5.2.7 e 2.5.2.8). Faz-se necessario, portanto, fornecer alguns

esclarecimentos acerca disto,

»  Primeiramente, em relacdo 4 vazdo do ar de atomizagfo, o procedimento descrito no
itern 4.2.4.1 demonstra que existe uma faixa estreita, considerada 6tima para os valores da
vazdo do ar de atomizaciio (W), nas condigBes especificadas para o processo de
peletizacio. Por esta raziio, a quantificacio dos efeitos deste parimetro foi dispensada,
tornando evidente a necessidade de um estudo mais aprofundado sobre as consideragdes

feitas no procedimento citado.

»  Em segundo lugar, o efeito que a vazio do ar de jorro produz ¢ geralmente estudada
nos processos de recobrimento em que apenas uma fina camada de revestimento € aderida
sobre a superficie das particulas, ja que o aumento de peso do leito é pequeno, permitindo a
utilizagio de W, em varios niveis para comparacio. Por outro lado, nos processos de
granulag@o, dependendo do tipo de material utilizado, o aumento de peso do leito de
particulas € geralmente muito significativo, exigindo um aumento continuo de W, para
manter a estabilidade do jorro durante o processo e, consegiientemente, impossibilitando a

utilizac@o deste pardmetro como um fator para o plangjamento dos ensaios de peletizagio.

»  Por ultimo, a umidade relativa do ar de jorro néo foi incluida no planejamento, o que
pode comprometer os resultados. Entretanto, fez-se um acompanhamento da umidade
relativa do ar, durante todo o tempo de processo e para cada ensaio experimental, os quais
foram todos iniciados no pericdo mais seco do dia, entre 0 meio dia e uma hora da tarde.
Durante o periodo de processamento, todos os ensaios mantiveram-se dentro da faixa de 30

a 58 % de umidade relativa do ar.

A codificagio das variaveis independentes, sendo um procedimento usual e
convenientemente aplicado na metodologia de analise de superficie de resposta, foi feita da

seguinte forma:
X, = (0, —6)/ 2 = vazio da suspensio codificada;
Y. =(T, - 50)/ 10 = temperatura do ar de entrada codificada e

Z. =(C, ~19,5)/2,5 = concentragdo de sélidos na suspensio codificada.
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A Tabela 4.8 apresenta a matriz de planejamento dos ensaios realizados em ordem
aleatdria. Ao todo foram realizados 11 experimentos, sendo trés deles repeti¢des no ponto

central. O procedimento para a modelagem estatistica esta apresentada no Anexo B.

Tabela 4.8 ~ Matriz de planejamento.

Fnsaio Ordem de rezflizagéo Variaveis independentes
dos ensaios 0, T. C.
1 1 ) ] "
2 10 1 i 4
e - g - . g I
4 7 1 1 y
5 6 1 . .
6 9 1 ) y
7 5 1 1 |
8 3 1 1 y
9 ) 0 0 0
10 1 0 o 0
11 4 0 0 0

4.3.2 PARAMETROS CONSTANTES

Os valores dos pardmetros estabelecidos nos ensaios preliminares, os quais
permaneceram constantes durante as corridas do planejamento experimental encontram-se
na Tabela 4.9.

Vale ressaltar que alguns parfimetros, os quais mantiveram seus valores Iniciais
fixos para cada ensaio, apresentaram valores finais superiores aos iniciais, pelas exigéncias
de estabilidade e manutengfio das melhores condigbes para o processo. A altura do bico
atomizador, por exemplo, foi aumentada em alguns ensaios, numa escala de uns poucos
centimetros para evitar o contato entre os péletes formados e o corpo do bico atomizador.
Este aumento ndo foi avaliado no planejamento, entretanto, o aumento da vazdo do ar de
jorro, como se verd no proximo item, foi considerado como uma variavel resposta para o

estudo em questao.
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Tabela 4.9 - Valores dos pardmetros constantes utilizados no planejamento experimental.

Parimetros constantes Valor
W,i — Vazio inicial do ar de jorro (kg/min) 1,8 Win
Q.: — Vaziio do ar de atomizagio (m’/h) 2,20

D.. — Didmetro do orificio da capa de ar (m) 3,56.10°
hyico — Altura do bico atomizador (m) 0,12

T, — Temperatura da suspensdo de peletizagio (°C) 25,00

my: - Massa de material atomizada (kg) 0,3

hgerm — Altura inicial do leito de sementes (m) 5,5.10'2
My, ~ Massa inicial de sementes (kg) 0,1

4.3.2.1 TEMPO DE ATOMIZACAO

O tempo de atomizacio das corridas foi estipulado, considerando-se um aumento
de peso dos péletes de 3:1 (razdo entre a massa do revestimento e a massa de sementes)
para uma eficiéncia tedrica de 100 %. O calculo do tempo de atomizagio foi feito através

da seguinte expressao:

m
(o =— 4.5
ar CS .Qs .ps ( )

em que C; ¢ a concentragéo de solidos na suspensdo (kg/kg);
Q € a vazdo da suspensdo (mL/min);
ps € a densidade das suspensdes (kg/cm3) e

My € a massa de material de revestimento atomizado (kg).
A Tabela 4.10 apresenta os valores dos tempos de atomizacdo para cada corrida

realizada. As densidades das suspensdes apresentadas na tabela s3o valores médios obtidos

por picnometria, utilizando-se 10 amostras por suspensao.
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Tabela 4.10 — Tempos de atomizag¢io das corridas no planejamento experimental.

Corrida G, (%) ( mL%;in) ps (kg/m®) My (kg)  ty (min)
i 22,0 8 1125.1 03 1515
2 17,0 8 1049.0 0,3 210,3
3 22,0 8 1125,1 0,3 151,5
4 17,0 8 1049,0 0,3 210,3
5 22,0 4 11251 0,3 303,8
6 17,0 4 1049.0 0,3 419,7
7 22,0 4 1125,1 0.3 303,8
8 17,0 4 1049,0 0,3 419,7
................ . - R 10854 0,3 368
10 19,5 6 1085,4 0.3 236,5
11 19,5 6 10854 0.3 236,5

4.3.3 VARIAVEIS DEPENDENTES
4.3.3.1 EFICIENCIA DO PROCESSO

Ao final de cada ensaio, retirava-se os péletes secos através do amostrador do
leito, para em seguida pesa-los. O leito era entdio desmontado e seco em ambiente de
laboratorio, sendo posteriormente pesadas as partes cOnica e cilindrica, previamente tarados
em balan¢a com duas casas decimais. Em seguida, os materiais aderidos ao corpo do bico
eram raspados com espatula, secos ao ambiente e pesados. Por ultimo, pesava-se os

materiais elutriados, os quais eram coletados num saco pléstico preso ao ciclone Lapple.

Com base no balango de sélidos no leito, a eficiéncia do processo foi calculada
pela diferenca de peso entre os péletes produzidos e a carga inicial das sementes dividido

pela massa total atomizada de acordo com a seguinte expressio:

mpeie: - msem
7= 100 (4.6)
(mpelet -_msem)%-PE +PA.L +PAB
em que Mpelet € 8 Massa total dos péletes produzidos em cada ensaio (kg);

Msem € @ Massa inicial de sementes (kg);
Pg sio as perdas materiais por elutriacdo (kg);
P41 sdo as perdas materiais por aderéncia as paredes do leito (kg) e

Pap s8o as perdas mateniais por aderéncia ao corpo do bico atomizador (kg).
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As percentagens dos materiais elutriados (Pg), dos materiais aderidos as paredes
do leito (Pay) e dos materiais aderidos ao corpo do bico atomizador (Pag) foram também
registrados como respostas de interesse. A umidade dos péletes produzidos foi

negligenciada.

4.3.3.2 CRESCIMENTO DOS PELETES

Os aumentos de massa (kp) foram obtidos pela razo entre a massa dos
revestimentos produzidos e a massa inicial de sementes, de acordo com a seguinte

expressdo:
§ o et sem (4.7)

As taxas globais de crescimento de massa (k;) foram determinadas da seguinte

forma:
k=== 4.8)

Qs aumentos de didmetro (kq) foram obtidos pela razdo entre os didmetros médios
de Sauter dos péletes produzidos e o didmetro médio de Sauter das sementes “in natura”, de

acordo com a seguinte expressio:

k _ dpe!e!
g ==
dsem

(4.9)

Para otimizar as varidveis independentes, apenas os valores de kn € kg foram
utilizados, visto que k; depende do tempo de atomizac¢io, o qual nfo estd incluido como um

fator para o planejamento experimental.
4.3.3.3 FLEXIBILIDADE DE OPERACAO

A flexibilidade de operagdo de cada ensaio foi avaliada levando-se em conta o
tempo total de operacdio relativo ac tempo de atomizagdo (t/tu) € o numero de

intermiténcias na atomizag3o da suspensio (N;) necessérias para evitar o colapso do jorro
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ou para efetuar a limpeza do bico atomizador. Estas interrupgles ocorreram com maior
freqiiéncia nos ensaios de maior umedecimento das particulas, sendo que o critério para
estabelecer a dura¢@o de cada intervalo de tempo de parada foi arbitrario, baseado apenas
na visualizagfio do movimento e desumidificagio das particulas, ou, no caso de limpeza, a
interrup¢do abrangia o tempo necessario para o desmonte, desentupimento e remontagem

do sistema de atomizagio.

Ainda na avaliacdo da flexibilidade de operacio, as necessidades de aumento da
vaz&o do ar de jorro para manter a estabilidade também foram incluidas no planejamento
~-cOmo um parametro-dependente das-condiges -operacionais. Paratanto; utilizou-se a

seguinte relagdo:

ky = 4.10
v (4.10)

givat

em que kw ¢ a taxa de aumento da vazio do ar de jorro (b™);
W,re Wy sdo respectivamente as vazbes do ar de jorro final e inicial e

tx € 0 tempo total de atomizagio.

Foram discutidos também os fenémenos visualmente observados durante o
processo, cuja ocorréncia dificultou ou impossibilitou o desenvolvimento do processo, tais
como umedecimento excessivo; formacio de aglomerados “gémeos”, “multiplos” € “bolas
de neve”; entupimentos e desvios do leque de pulverizacdo; etc. Através destas
observagdes, foi feita uma comparaco com os possiveis fendmenos que ocorrem em um
processo de recobrimento em leitos fluidizados, apresentado na revisdo bibliografica deste

trabalho, na Figura 2.8 (item 2.5.2.8).
4.3.3.4 UNIFORMIDADE DOS PELETES

Definiu-se um pardmetro de uniformidade de massa (8y), de acordo com a

equagao:

o ! m,zem
§ = e / T 4.11)

F peles FHE sem
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em que Om,pelet © Omsem SA0 TESPECtivamente, 0s desvios padrles das distribuigdes de

massa dos péletes produzidos e das sementes nuas e

M peler € Mgem SA0 respectivamente, os valores médios da massa dos péletes

produzidos e das sementes “despeletizadas™.

Para a determinagio de Epclet, foram retirados ao acaso do lote final de cada
ensato experimental, 30 péletes para a pesagem individual em balanga analitica com 4 casas
decimais. Essa quantidade de sementes peletizadas constituiu em média, cerca de 0,17% do
peso inicial (100g para cada ensaio), com base no peso das sementes sem o revestimento
(despeletizadas). Quanto a representatividade de cada amostra, seria necessario um estudo
populacional mais amplo para uma conclusio a respeito, entretanto, levando-se em conta as
dificuldades de analise e a escassez de tempo, o tamanho da amostra foi considerado
satisfatorio para a realizacdo do trabalho. Os valores dos desvios padrBes para os

pardmetros de uniformidade de massa serfio apresentados para cada ensaio experimental.

Para a determinacio da massa média das sementes despeletizadas (m sem), foram
removidos os recobrimentos de cada pélete com uma espatula, permitindo assim a pesagem

das sementes sem o recobrimento.

Semelhante a analise de uniformidade de peso, foi definido um pardmetro de

uniformidade de tamanho &4, de acordo com a equagio:

Cyreter /O
8d = —,pec:/ _d,sem (412)
g g
dpelet dsem
em que: G4 pelet € Cdsem 530 respectivamente, os desvios padrdes das distribuigbes de

tamanho dos péletes produzidos e das sementes nuas e

E ~E . - n T yoos
dpeict € deem S30 respectivamente, os didmetros médios geomeétricos dos

péletes produzidos e das sementes “despeletizadas”.

Para a determinacio de Epele; e Esm, foram utilizadas amostras contendo 15
péletes por corrida. Esta amostragem menor em relagfo aquela obtida para as analises de
uniformidade de peso, deveu-se ao grau de dificuldade ainda maior dos procedimentos.

Com o auxilio de um paquimetro, mediu-se individualmente as sementes peletizadas e
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despeletizadas, em trés dimensdes ortogonais, de acordo com o procedimento descrito no
item 4.1.3. Os valores dos desvios padrdes para os parametros de uniformidade de tamanho

também serfio apresentados para cada ensaio experimental.

Os valores dos pardmetros de uniformidade &, e &g iguais a unidade sdo
indicativos da reprodutibilidade das respectivas distribui¢tes log-normal de peso e de
didmetro. Assim sendo, comparou-se em cada ensaio, as distribui¢des log-normal dos pesos
e dos didmetros dos péletes com a distribui¢ao log-normal das sementes nuas apresentadas

nas Figuras 4.1 ¢ 4.2.

A esfericidade (¢) foi utilizada como uma medida para verificar a qualidade final
dos péletes produzidos. Os resultados para cada ensaio, tanto para os péletes quanto para as
sementes despeletizadas, foram obtidos de acordo com os procedimentos descritos no item

4.1.3.
4.3.3.6 QUALIDADE FISIOLOGICA DAS SEMENTES PELETIZADAS

A qualidade fisiolégica das sementes peletizadas foi avaliada através dos testes de
germinacgio e vigor descritos no item 4.1.6. As respostas de interesse foram a queda do

poder germinativo (-AG) e a queda do vigor (-AV).
4.4 ENSAIOS EM CONDICOES OTIMIZADAS

Os ensaios em condigdes otimizadas foram realizados para avaliar o efeito da
adicdo de polvilho, calcério e dos macronutrientes nas suspensées utilizadas nos ensaios do
planejamento experimental. O objetivo foi aprimorar e desenvolver uma suspensio mais
adequada ao tratamento com sementes de brocolos, resultando em péletes mais resistentes.
A faixa de concentracdo estudada para cada componente foi de 0,5 a 1,0 % de polvilho, 1,0
a 10,0 % de calcario e a mesma faixa de 0,25 a 2,5 % de cloreto de potéassio e fosfato de

amdénio monobdsico.
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4.5 ISOTERMAS DE ADSORGAO DAS SEMENTES PELETIZADAS

Tendo em vista o armazenamenio, como descrito no item 2.4.6.2, foram construidas
as isotermas de adsorc¢fio de umidade das sementes nuas ¢ dos péletes produzidos nos
ensaios em condigdes otimizadas, a 25 °C pelo método din&mico, através do equipamento
DVS 2/2000 (Dynamic Vapour Sorption — produzido por SMS - Surface Measurement
Systems).

Originalmente desenvolvido para as rigorosas exigéneias da industria

farmacéutica, o DVS apresenta melhoras significativas em termos de tempo e precisdo

sobre os métodos tradicionais de sor¢do de umidade. Em particular, o DVS permite a
constru¢do de isotermas de sor¢do de umidade em questdo de horas, ao contrario dos

métodos estaticos convencionais que podem levar semanas ou meses (Levoguer, 2002)

Sendo portanto o processo automatizado, o procedimento ¢ simples e decorre
programando-se o equipamento contendo as amostras previamente secas, na umidade
relativa desejada. O DVS registra as mudangas de peso das amostras devido & sorcéio de
vapor de dgua e quando o ponto de equilibrio é atingido, o programa determina os dados de
equilibrio para a construgfio das isotermas, com base no peso constante das amostras. A

Figura 4.6 apresenta um diagrama esquemético do equipamento utilizado.
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Figura 4.6 — Diagrama esquematico do analisador automatizado DVS de sorgio de umidade
de agua.
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4.5.1

ANALISE DOS DADOS

A descri¢do da relacdo entre o teor de umidade de equilibrio, umidade relativa de

equilibrio e a temperatura foi avaliada de acordo com os modelos recomendados pela

“American Society of Agricultural Engineers” (ver item 2.4.6.2):

- Halsey-modificado: ¢ = expl:

em que

temperatura utilizando-se as seguintes equacdes (Labuza ef al., 1985):

em que

Chung-Pfost modificado: ¢ = exp[T
_§.

c expl-BU,, )}

~exp{A+ BT ):{
Usy

C
Oswin modificado: U, = (4+ B.T{}-QD—J
-¢
Henderson modificado: ¢ = /- exp[— AT + B)U;]

ABC.o
(1-Bop)l-Bo+BCy)

GAB: U, =

Ueq é a2 umidade de equilibrio (% b.s.);

¢ € a umidade relativa (decimal);

A, B e C sdo as constantes apropriadas para cada modelo e

T é a temperatura em °C.

(4.13)

(4.15)

(4.16)

(4.17)

Os parimetros B ¢ C na Equac¢iio de GAB podem ser correlacionados com a

h
B =B exp| ——
0 pRTab
h
C=C ex Z
G pRT

Bo, Co, hy e hz sdo constantes;

Ta € a temperatura absolutaem K e

R ¢ a constante universal dos gases em kJ/kmol K.

(4.18)

(4.19)
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Os modelos foram ajustados aos dados experimentais através da andlise de
regressio nio-linear, pelo método “Quasi-Newton”, utilizando o aplicativo STATISTICA®
5.5 (StatSoft, Inc., 1984-2003). A adequacgiio de cada um dos modelos para exprimir a
relagdo da umidade de equilibrio com a umidade relativa e a temperatura, foi avaliada por
meio do desvio padrio estimado (o), dos valores da varifncia explicada (RY), EXPressos em

porcentagem, e também através da andlise da distribuigio dos residuos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 ENSAIOS PRELIMINARES
51.1 FLUIDODINAMICA DO LEITO DE JORRO CONVENCIONAL

O primeiro pardmetro fluidodindmico obtidoe experimentalmente foi a altura
maxima de jorro estavel (Hpay), 0 qual € muito importante para o projeto de leitos de jorro,
pois estabelece uma altura madxima que assegura a circulagio adequada de solidos. O valor
deste parfmetro foi obtido em 0,13 m, o equivalente a 1,703 kg de sementes de brécolos. A
aitu'.féi' fo; médid;eﬂ&é' abasedo lelto .e .a. superfi01e do ieiﬁ) de sementes, neste caso

estabelecida na parte cilindrica do leito de jorro.

Os dados de queda de pressdo devido ao leito (APL) foram obtidos descontando-se
dos valores da queda de pressio total (APt), os valores da queda de pressdo devido ao bocal
de entrada do leito (APp). Os valores de APy foram lidos diretamente dos mandmetros

instalados na montagem experimental, de acordo com a Figura 3.6 (legenda 9).

Para a obtencio dos valores de AP, foi construido um grafico dos valores de
queda de pressdo no leito vazio em fungdo da vazdo do ar de jorro, obtidos sem o ar de

atomizagao.

A vazdo de jorro minimo (Wjy,) e a queda de pressdo maxima (APp,,) foram
determinados baseando-se em observagdes visuais, empregando-se a metodologia proposta
por Mathur e Epstein (1974), e utilizando os graficos caracteristicos apresentados na Figura
5.1a e 5.1b, os quais representam respectivamente as curvas de queda de pressdo no leito
em func¢do da vazlo do ar de jorro para cargas de 100 e 400g de sementes (cargas
determinadas de acordo com os itens 4.2.2 e 4.2.4, respectivamente). Observa-se que as

curvas apresentam o comportamento tipico dos leitos de jorro (Mathur e Epstein, 1974).

Estes pardmetros sdo também de grande importincia para o desenvolvimento do
projeto de um leito de jorro, pois fornecem o valor da vaz&o minima necessaria para manter

a estabilidade do jorro e o valor da resisténcia a ser vencida pelo soprador.
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Figura 5.1 — Curva de queda de pressdo em funcéio da vazio do ar de jorro para o leito com
100 e 400 g de sementes, sem atomizacgéo.

5.1.2 ENSAIOS DE DANOS MECANICOS E FISIOLOGICOS

As condigGes operacionais e os resultados expenimentais obtidos para a perda da
qualidade das sementes durante a operac@o de jorro estdo apresentados na Tabela 5.1. Os
ensaios 9 a 16 sfo repeticbes. Para facilitar a andlise do planejamento, a queda da
germinagdo normal (-AG) e a queda do vigor (-AV) foram considerados nulos para os
ensaios que apresentaram valores de germinagio € vigor superiores aos valores iniciais
apresentados na Tabela 4.1. Da mesma forma, os aumentos de plantulas anormais (APA), e
aumentos de sementes mortas (AM) foram considerados nulos para os casos em que seus

respectivos valores foram inferiores aos valores iniciais apresentados na Tabela 4.1.

Observa-se na Tabela 5.1 que a queda da germinag3o normal, ou seja, a redugio
das plantulas normais chegou a 9,38 % nos niveis mais altos das variaveis independentes.
Neste caso, a germinagio inicial que era de 93,63 %, caiu para 84,25 %, demonstrando uma
forte resisténcia das sementes que, mesmo depois de processadas em condigdes

desfavoraveis, mantiveram-se em um nivel de qualidade ainda aceitavel (o padréo nacional

minimo de germinagdo é de 70% - ver item 2.1.3).
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Tabela 5.1 — Resultados do planejamento fatorial 2° para estudar o efeito do jorro de
sementes nuas € sem atomizac#o, sobre a qualidade fisiolégica.

t WgWm T, DM -AG -AV  APA AM

Eosaio gy O O R (%) (%) (%) (%)
1 1 1 1 8 000 275 000 025

2 -1 -1 1 20 2,38 0,75 0,63 1,75

3 1 1 1 8 0,13 000 000 025

4 -1 H 1 8 2,38 1,50 0,13 2,25

5 i -1 -1 4 1,38 4,75 1,38 0,00

6 1 1 1 12 88 11,50 638 2,50
7 1 1 1 4 1,88...0,00 1,13 0775
8 1 i 1 16 8,63 6,75 3,38 5,25

9 -1 -1 -1 0 3,13 5,75 3,38 0,00
10 -1 -1 1 16 2,38 3,00 0,13 2,25
11 -1 1 -1 0 2,63 2,50 0,13 2,50
12 -1 1 | 12 0,13 1,00 0,13 0,00
13 1 -1 -1 0 0,00 7,25 0,00 0,25
14 1 -1 i 12 2,13 3,50 0,63 1,50
15 i i -1 12 9,38 7,25 7,38 2,00
16 1 1 1 20 938 1425 538 4,00

O percentual de danos mecénicos, que inclui tanto os tecidos danificados vivos
quanto os tecidos muortos, variou de 0 a 20 %. Evidencia-se portanto que para produzir
péletes de sementes de brécolos em leito de jorro, € necessario a utilizagéio de materiais que
protejam as sementes em tempo habil de processamento, de maneira a evitar esses danos,

evitando assim a queda da qualidade.

Nos niveis mais altos dos fatores estudados, os resultados médios foram de 18%
para danos mecanicos, 9 % para a queda da germinagio normal, 10,5 % para a queda do
vigor, 4,38% para o aumento de plantulas anormais e 4,63 % para o aumento do ndmero de

sementes mortas.

Esses resultados mostram que a qualidade das sementes, representada por todas as
variaveis dependentes, foi mais afetada nos niveis mais altos dos fatores estudados,
demonstrando resultados esperados, visto que quanto maior € a vazdo do ar de jorro, maior
¢ a intensidade dos choques interparticulas e nas paredes, quanto maior € o tempo de

exposi¢do ao jorro, maior ¢ o tempo de ocorréncia dos chogues e quanto maior a
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temperatura, maior € a sensibilidade as modificacbes do meio interno ou externo as
sementes. E preciso, portanto, considerar estas tendéncias durante o processo de

peletizagdo.

No entanto, aplicando-se a analise de variancia para os resultados de germinac¢io e
vigor (Tabelas 5.2 e 3.3, obtidas de acordo com Gomes, 1987), pode-se observar que,
apesar das diferencas enfre as medias dos resultados de cada ensaio e suas respectivas
réplicas ndo diferirem pelo teste de Tukey no nivel de 5 % de probabilidade, verifica-se que
algumas delas s8o expressivas, principalmente nos ensaios 6 € 7 com suas respectivas
réplicas 14 e 15 (referentes 4 Tabela 5.2) e nos ensaios 3, 6, 7 ¢ 8 com suas respectivas

réplicas 11, 14, 15 e 16 (referentes a Tabela 5.3).

Tabela 5.2 — Anélise de varifncia para os resultados de germinacio (ensaios de danos

mecanicos).
% GERMINACAO (%)  TUKEY ANALISE DE VARIANCIA
:23 Repeticdes ———% f:ﬁ‘;g: GL SQ QM F Fy
1 92 92 97 95 94,00ad Tratamentos 16 820,03 51,25 4,19 298
2 89 94 92 90 91,25abc Residuo 51 623,19 12722
3 92 80 96 96 93,50ab Total 67 144322
4 94 90 92 &9 91,25abc
5 95 B8 %4 92 92,25abe Em que:
6 88 81 90 R0 84,75bc GL = Graus de Liberdade
7 97 90 89 91 91,75abc 8Q = Soma dos Quadrados
8 87 8 91 76 85,00bcd QM = Quadrado Médio
9 91 93 87 91 90,50abc F = QM (tratamento)
10 94 93 93 85 91,25abc QM (residuo)
11 92 93 8 93 91,00abe A = Diferen¢a minima significativa, calculada
12 91 94 97 92 93,50ab pelo teste de Tukey no nivel de 5 % de
13 95 96 94 93  94,50a probabilidade.
14 91 93 90 92 91,50abc a, b, ¢, d = Médias seguidas de mesma letra
15 84 91 78 &4 84,25¢ ndo diferem eatre si pelo teste
16 79 88 84 86 8425 de Tukey 5 %.

x

91,5 96,0 91,5 955  93.63ab " Testernunha

]




CAP.5 - RESULTADOS E DISCUSSOES 90

Assim sendo, a baixa reprodutibilidade dos resultados torna inviavel a
quantificagdo dos efeitos das variaveis independentes ¢ a modelagem estatistica. Acredita-
se que oscilagSes no teor de dgua das sementes durante os ensaios podem ter comprometido

a confiabilidade dos resultados.

Tabela 5.3 - Andlise de variancia para os resultados de vigor (ensaios de danos mecénicos).

% VIGOR (%) TUKEY ANALISE DE VARIANCIA

% Repetigdes —-—ZM;""S’-——‘-S%——— fﬁiﬁgﬁ GL SQ OM F Fu
1 82 80 91 81  8350ab  Tratamentos 16 119853 74,91 552 .298.
2 8 85 88 84 85,50ac Residuo 51 691,50 13,56

3 9 8 88 91 88,50a Total 67 1890,03

4 89 84 83 83 84,75ac

5 8 77 84 8 81,50abc Em que:

6 77 73 80 69 74,75bd GL = Graus de Liberdade

7 89 34 84 90 86,75ac SQ = Soma dos Quadrados

8 8 78 8 73 79,50abed QM = Quadrado Médio

9 79 8 79 79 80,50abed F= QM (tratamento)

10 8 82 87 80 83,25abe QM (residuo)

18 8 77 8 83,75ahe A = Diferenga minima significativa, calculada
12 8 81 8% 86 85,25ac pelo teste de Tukey no nivel de 5 % de
13 8 73 8 76  79,00bcd probabilidade.

148 80 85 83 82,75abe a, b, ¢, d = Médias seguidas de mesma letra
15 77 8 74 81 79,00bcd nio diferem entre si pelo teste
16 70 73 69 76  72,00d de Tukey 5 %.

T 845 865 87 87  8625ac " Testernunha

Diferencas expressivas podem ser observadas também entre os resultados dos
ensaios de danos mecénicos e suas respectivas duplicatas. A isto, pode-se atribuir ao fato de
que muitas vezes, resultados obtidos entre ¢ dentre laboratdrios, sdo varidveis. Em muitos
casos, a alta acidez da solugdo de tetrazdlio, utilizada nos testes, pode ser uma causa

importante destas variagdes.

De acordo com Souza (1994), o pH ideal das solugdes de tetrazdlio deve situar-se
na faixa de 6 a 8 Fregiientemente, entretanto, solugdes preparadas apenas com agua

destilada sfo acidas, isto é, apresentam pH menor que estes valores. Em consegiiéncia, a
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coloragio dos embrifes ocorre de forma inadequada, causando mterpretacbes erroneas do
estado de viabilidade das sementes. O pH das solugGes depende fundamentalmente da

qualidade da agua utilizada no seu preparo.

Uma vez que os testes de danos mecanicos foram encomendados (ver item
42.2.1), sendo os resultados fornecidos sem informagdes a respeito do pH das solugdes

utilizadas, diagnésticos mais precisos ficam impossibilitados de serem feitos.

Observa-se ainda nas Tabelas 5.2 e 5.3 que os valores de F calculado em 4,19 para
2,98. Considera-se portanto que os resultados sfio altamente significativos, pois a

probabilidade de auséncia de efeitos nos ensaios ¢ de apenas 1%.
5.1.2.1 CONSIDERACOES FINAIS SOBRE 0S8 ENSAIOS DE DANOS MECANICOS E FISIOLOGICOS

Os resultados até aqui indicam que o processo de peletizagio de sementes de
brocolos em leitos de jorro requer muito cuidado na seleciio dos valores das vanaveis
independentes do processo. A alternativa para resolver o problema da termossensibilidade
das sementes ¢ operar em baixas temperaturas, porém, nos casos em que 1sto ndo é possivel,
hi a necessidade de utilizagdo de materiais com propriedades isolantes térmicas. Além
disso, espera-se que a aderéncia dos materiais de peletiza¢fio ocorra no menor tempo
possivel e em quantidade suficiente para proteger as sementes contra os choques. A faixa
de valores da temperatura utilizada nos testes de danos serviu como base para os testes

preliminares de peletizago

Devido a baixa reprodutibilidade dos resultados, ndo foi possivel quantificar a
influéncia das condigBes operacionais do jorro sobre as perdas da qualidade fisiologica das
sementes de brocolos. Acredita-se que a maior fonte de erro se deve as variagdes do vigor e

germinagio apresentadas por sementes com diferentes teores de umidade.

Além disso, o tamanho inicial das sementes ¢ um fator que deve ser considerado,
uma vez que podem apresentar diferencas no poder germinativo. Assim sendo, fez-se um
breve estudo sobre a capacidade de germinagio das sementes de brocolos em diferentes

classes de tamanho, conforme o topico seguinte.
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5.1.3 EFEITO DO TAMANHO INICIAL SOBRE A CAPACIDADE DE
GERMINACAO DAS SEMENTES DE BROCOLOS

Os resultados para a classifica¢io por tamanho das sementes do lote B encontram-
se na Tabela 5.4. A fracho retida na peneira de 1,68 mm foi a mais representativa,
correspondendo a 81,05 % do peso das amostras e a fragio menor que 1,41 mm conteve

apenas 0,68 % e, por este motivo, foi descartada.

Tabela 5.4 ~ Porcentagem em peso para as diferentes classes de tamanho de sementes de

brécolos.
Classe de tamanho das Percentagem
sementes (mm) em peso
Maior que 2,00 2,77
1,68a2,00 81,05
1,41 a 1,68 15,50
Menor que 1,41 0,68

Os resultados da germina¢do normal, para cada classe de tamanhos, foram
submetidos a4 anélise de varidncia para os ensaios inteiramente casualizados, com 4
repetigbes, e a comparagio entre as medias foi efetuada através do teste de Tukey ao nivel

de 5% de probabilidade.

A Tabela 5.5 apresenta os resultados referentes a germinagdo em cada classe de

tamanho de sementes.

Tabela 5.5 — Capacidade de germinagio para as diferentes classes de tamanho de sementes

de brécolos.

Classe de tamanho das Porcentagem de germinagfio (%)
sementes (mm) Repeticies Meédia
Maior que 2,00 90 90 84 92 89,00ac

1,68 a 2,00 92 92 92 94 92.50a
1,41 a2 1,68 82 85 84 85 84,00bc
Testemunha 85 85 88 93 87,75ac

a.b.c) Médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey 5%
(a,b,c) gu p y
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Observa-se que a capacidade de germinacfo foi afetada pelo tamanho das
sementes. Aquelas retidas na peneira 1,41 mm revelaram menor capacidade de germinacgio
do que as maiores de 1,68 mm (a diferenca significativa é apontada por letras diferentes).

As sementes ndo classificadas (testemunhas) ndo diferiram das classificadas.

A Tabela 5.6 apresenta os resultados do teste F e do teste de Tukey.

Tabela 5.6 — Analise de variéncia e teste de Tukey para os efeitos do tamanho inicial das

sementes de brocolos.

e FORtE O e Teste F .DieSte de T!ik.ey. e o1 oot s
Ty 3 Herenca nminimnia
variagdo GL. SQ QM F Fyo signiﬂfa tiva (A)
Tratamentos 3 147,688 492292 6,73 595 5,68
Residuo 12 87,75 7,3125
Total 15 235438

O valor de F = 6,73 apresentado na analise de variincia (obtida de acordo com
Gomes, 1987) demonstra que o poder germinativo obtido em cada classe de tamanho difere
significativamente ac nivel de 1% de probabilidade. O teste de Tukey serviu para
identificar as diferengas significativas entre as médias. O valor A = 5,68 € a diferenca

minima entre as médias da germinagéo para que sejam significativas.

Esses resultados permitem recomendar ao processo de peletizagiio, a classificagio
do lote de sementes de brdcolos utilizando-se a peneira de 1,68 mm. A fragio maior que
1,68 mm compreende 83,82 % do peso do lote com qualidade superior s demais, € com
tamanhos mais uniformes. Entretanto, as sementes menores ndo devem ser descartadas,

pois podem ter a mesma qualidade genética das sementes maiores.
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5.2 ENSAIOS PRINCIPAIS DE PELETIZAGCAO

A analise do planejamento experimental dos ensaios principais de peletizagio foi
feita, conforme descrita no capitulo anterior, ndo apenas com énfase na eficiéncia do
processo ¢ no crescimento dos péletes produzidos, mas também direcionada a outras
observacdes consideradas importantes, as quais puderam ser incluidas como respostas de

interesse.

Nos ensaios preliminares observou-se que as corridas mais eficientes ou com

aparentemente mais uniformes e algumas vezes apresentaram muita dificuldade
operacional. Assim sendo, buscou-se estudar os efeitos das varidveis independentes pela
analise conjunta da eficiéncia e crescimento com a flexibilidade de operagio, com a
uniformidade de peso e de tamanho dos péletes produzidos, com a esfericidade e com a

qualidade fisiologica final dos péletes.

Os resultados sdo mostrados segiiencialmente nos préximos tépicos e, ao final, um
resumo e uma analise serdo apresentados com énfase na otimizac¢io conjunta das condigdes

operacionais.
5.2.1 EFICIENCIA DO PROCESSO

As condigBes operacionais e os resultados experimentais obtidos para a eficiéncia
do processo (1), perdas materiais por elutriagdo (Pz), perdas materiais por aderéncia as
paredes do leito (Pap) e a0 corpo do bico atomizador (Pag) encontram-se na Tabela 5.7.
Pode-se observar uma baixa reprodutibilidade dos resultados dos ensaios nos pontos

centrais, principalmente para as perdas materiais (Pg, Par € Pag).

A causa mais provavel € atribuida &s intermiténcias sofridas nestes ensaios, ja que
o motivo de parada foi principalmente os desvios do leque de pulverizaciio, os quais

certamente provocaram variagdes nestas perdas.

Com base na Tabela 5.7 foram avaliados os efeitos dos fatores sobre as respostas
de interesse e, com a geragio de modelos estatisticos, foi possivel avaliar a linearidade

entre estas variaveis. A otimiza¢io foi feita com o auxilio da Fun¢fo Desejabilidade



CAP.5 - RESULTADOS E DISCUSSOES 85

Global, permitindo encontrar valores maximos para eficiéncia e minimos para as perdas de

materiais por elutriacdo e pela aderéncia as paredes do leito e ao corpo do bico atomizador.

Tabela 5.7 ~ Resultados do planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto

central para estudar o efeito dos fatores sobre a eficiéncia do processo.

Ensaio  Q; Te C; n (%) Pp (%)  Par(%)  Pas (%)
I 1 1 1 68,5 11,0 19,0 1,6
2 1 1 -1 73,2 13,8 10,2 2,8
3 1 -1 1 60,6 27,5 6,4 5,5
3 -1 1 1 45,7 38,7 10,3 52
6 -1 1 -1 55,3 23,7 16,7 43
7 -1 -1 I 48,9 27,3 18,7 5,0
8 -1 -1 -1 66,3 21,5 9,0 3,1
9 0 0 78,0 9,2 11,4 1,4
10 0 81,2 55 13,3 0,0
11 0 0 0 80,3 7,7 9,6 2,4

5.2.1.1 INFLUENCIA DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

Para saber quais varidveis independentes exercem maior influéncia, € necessario
avaliar quantitativamente os efeitos em todos os niveis dos fatores, o que pode ser feito
analisando-se os diagramas da Figura 5.2. Os valores apresentados em cada histograma séo
efeitos padronizados, os quais sdo obtidos pela razéo entre o valor do efeito estimado e o

seu desvio padréo correspondente.

A linha vertical que corta os efeitos indica a magnitude minima dos efeitos
estatisticamente significativos, e corresponde ao valor absoluto no limite de confianga de
95 %, com o nimero de graus de liberdade em que foram determinados os desvios padrio
dos efeitos. No Apéndice B, encontram-se as tabelas de estimativa dos efeitos dos fatores

sobre as respostas de interesse (Tabelas Bl a B4).

Quando sdo utilizadas corridas no ponto central de um planejamento fatorial,

pode-se comparar as respostas das varidveis dependentes neste ponto com ¢ valor médio
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para o resto das observagdes, permitindo checar a curvatura do planejamento (Box e

- Draper, 1987).

Se a média dos valores de uma variavel dependente no centro do planejamento é
significativamente diferente da meédia global em todos os outros pontos, entdo € muito

provavel que pelo menos um fator apresente relacdo ndo-linear com a variavel dependente.

(@) Eficiéncia ) Perdas por elutriagao
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Figura 5.2 — Diagramas de Pareto dos efeitos padronizados sobre a eficiéncia e perda
material durante o processo de peletizacdo de sementes de brécolos.

O diagrama de Pareto, apresentado na Figura 5.2, mostra que os efeitos da
curvatura sobre a eficiéncia do processo ¢ sobre as perdas por elutriagdo sdo muito
significativos, indicando que os modelos gerados para essas duas variaveis dependentes
podem ser melhor representados em sua forma quadratica. Este assunto porém, serd
discutido com mats detalhe nos proximos topicos, relativos ao desenvolvimento dos

modelos lineares e otimizagio das varidveis independentes.
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Em relacfio aos resultados sobre as perdas por aderéncia as paredes do leito e ao
corpo do bico atomizador, ndo ha interferéncia da curvatura, sendo portanto um indicativo
da linearidade das respostas. O efeito da temperatura do ar de entrada nfo influenciou
significativamente nenhuma resposta, entretanto sua interagio, principalmente com a vazio
de suspensdio, causou variagdes significativas sobre a eficiéncia, sobre as perdas por
elutriagio e sobre a aderéncia as paredes do leito. Nota-se que 1 e Pg foram fortemente
influenciados pelo efeito principal da vazéo de suspensdo e com menos intensidade pela

concentragio de solidos na suspensdo de peletizacio.

- Brelac@io aos efeitos sobre as outras respostas, apenas o efeito da interagdo entre

os trés fatores estudados foi significativo sobre Pa. ¢ nenhum efeito influenciou
significativamente Pag. Estes resultados demonstram a adequacio da faixa de valores das
variaveis independentes utilizada no planejamento experimental e confirmam a consisténcia
das consideragdes feitas nos ensaios preliminares para ¢ estabelecimento dos niveis

maximo e minimo para cada fator estudado.

A analise fisica desses resultados serad apresentada no tdpico sobre a otimizagéo
das variaveis independentes, ja& que pode ser melhor compreendida observando-se o0s

graficos de superficie de respostas.
5.2.1.2 MODELO PARA A EFICIENCIA DO PROCESSO

Seguindo o procedimento descrito no Anexo B, relativo ao desenvolvimento de
modelos estatisticos, gerou-se uma equagdo para a eficiéncia do processo, a qual apresentou
o maior valor de Rzajustadg (98,76 %), em que o efeito principal da temperatura de entrada de

ar foi desconsiderado.

O modelo estatistico gerado para a eficiéncia do processo, dentro do limite de

confianga de 95 %, é representado pela seguinte equaco:

n=230334-258350Q, ~1082C, ~3609T, +043575Q, T, +

5.1
+1,0550,C, +0,132C, T, -0,0135Q, C, T, + curvatura 1)

em que: curvatura = 0 para 4 mL/min 2 Q; = 8 mL/min
curvatura = 19,0583 para 4 mL/min < Q, < 8 mL/min
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Essa equacfio leva em consideragfo o efeito da curvatura provocada exclusivamente pela

variacdo de Qq, € s0 pode ser utilizada nas condi¢es especificadas.

A analise de variancia € apresentada na Tabela 5.8, na qual observa-se que o
modelo ¢ significativo, apresentando F calculado mais de 8 vezes o valor de F tabelado em

5 % de probabilidade, e ndo se evidencia falta de ajuste.

Tabela 5.8 — Analise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados da eficiéncia do processo de peletizagdo de sementes.

e __Sg;lifgg: 6L sQ oM F  Fsvy  Significincia
Modelo 6 690,74 137,42 74,68 8,94 Significativo
Curvatura 1 792,48 792,48 430,70 10,13 Significativo
(1 =Qs 1 361,81 361,81 196,64 10,13 Significativo
(3) =C; 1 188,18 188,18 102,27 10,13 Significative
12 1 05,22 95,22 51,75 10,13 Significativo
13 1 28,88 28,88 15,70 10,13 Significativo”
23 1 13,00 13,00 7.07 10,13 -

123 1 3,65 3,65 1,98 10,13 -
Falta de ajuste 1 0,08 0,08 0,015 18,51 -
Residuo 3 5,53 1,84 R = 99.63 %

Erro puro 2 5.45 2,72 R’"ajust:d., #’98’72 %
Total 10 1488,74

" O efeito 13 passou a ser significativo apos a escolha do melhor modelo pelo maior Rzajustado

O erro experimental foi de 1,36, o equivalente a 2,1 % em torno da média dos
valores observados. A Figura 5.3 apresenta a comparagio entre os valores preditos pela

Equacdo 5.1 e os valores observados nos ensaios experimentais.

O modelo, portanto, pode ser utilizado para predi¢do da eficiéncia do processo de
peletizagiio, levando-se em conta as consideragdes feitas para o seu desenvolvimento e

utilizando-se uma suspensfo de argila bentonita.
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Figura 5.3 - Comparag¢io dos valores observados de 1 com os preditos pela Equagao 5.1.
5.2.1.3 MODELO PARA AS PERDAS POR ELUTRIACAO

O modelo para as perdas de materiais por elutriagiio que apresentou o maior valor
de Rzajgggadg (97,45 %) foi gerado desconsiderando-se o efeito de interagio entre a

temperatura do ar de entrada e a concentragdo de suspensio.

0O modelo gerado é representado pela seguinte equacio:

P, =218225-3704Q,-1255C -49695T, +0828250, T, +

5.2
+2320.C, +0321C, T, ~005350, C, T, - curvatura ©-2)

em que: curvatura = 0 para 4 mL/min = Q, 2 8 mL/min

curvatura = 15,2333 para 4 mL/min < Q; < § mL/min

Essa equagdo, como na anterior, leva em consideragdo o efeito da curvatura provocada

exclusivamente pela variacdo de Qs, ¢ s6 pode ser utilizada nas condi¢Bes especificadas.

A andlise de varidncia, apresentada na Tabela 5.9, mostra que o modelo €
significativo, apresentando F calculado de aproximadamente 4 vezes o valor de F tabelado

em 5 % de probabilidade.
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Tabela 5.9 — Andlise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os
resultados da perda material por elutriacio.
f::_‘l;z:: GL SO QM F Fs  Significancia
Modelo 6 538,78 89,80 33,51 8,94 Significativo
Curvatura 1 506,30 506,30 188,92 10,13 Significativo
(D) =0Qs 1 208,08 208,08 77,64 10,13 Significativo
2)=T. 1 6,48 6,48 2,42 10,13 -
(3)=C; 1 93,85 93,85 35,02 10,13 Significativo
12 1 147,92 147,92 55,19 10,13 Significativo
13 T a1 WAl Al Toa3 -
123 1 57,24 57,24 21,36 10,13 Significativo’
Falta de ajuste 1 1,13 1,13 0,33 18,51 -
Residuo 3 8,05 2,68 R? = 99.24 5
Erro puro 2 6,93 3,46 R, ot 2’97, 45" o
Total 10 1053,13

" O efeito 123 passou a ser significativo apos a escolha do modelo pelo maior R” ajustado

Ni#o ha evidéncia de falta de ajuste para o modelo. A Equagdo 5.2 pode ser

utilizada para fins preditivos com um erro experimental de 1,64 (9,1 % em torno da média

dos valores observados). A Figura 5.4 apresenta o grafico dos valores observados contra os

valores preditos pela Equac@o 5.2.
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5.2.1.4 MODELO PARA AS PERDAS POR ADERENCIA AS PAREDES DO LEITO

O modelo para as perdas de materiais por aderéncia as paredes do leito que
apresentou o maior valor de Rzajmdo (85,86 %) foi gerado desconsiderando-se os efeitos de
interagdo 13 e 23 e também o efeito da curvatura (ver Tabela 5.10). A equacfo gerada pelo

modelo é:

P, =-334595+61410, +1875C, +6,9155T, -1,25550, T, -

5.3
~3380,C,—0374C, T, +00690,C, T, G-3)

Essa equagdo, ao contrario das anteriores, ndo leva em consideragdo o efeito da curvatura,

pois a relac8o linear foi mais representativa entre as variaveis independentes € as respostas

observadas.

A analise de varifincia apresentada na Tabela 5.10 mostra que o modelo ¢
significativo, apresentando F calculado de aproximadamente 2,6 vezes o valor de F

tabelado em 5 % de probabilidade. Nio ha evidéncia de falta de ajuste para o modelo.

Tabela 5.10 — Analise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados da perda material por aderéncia as paredes do leito.

Fonte de

variaciio GL SQ oM F Fso, Significincia
Modelo 5 165,81 33,162 13,16 5,05 Significativo
(1)=Qq 1 12,50 12,50 4,96 6.61 -
2)=T. { 21,13 21,13 8,38 6,61 Significativo
(3)=C;s 1 11,04 11,04 4,38 6,61 -

12 1 25,92 25,92 10,29 6,61 Significativo™®
123 1 95,22 95,22 37,79 6,61 Significativo™®
Falta de ajuste 3 5,77 1,92 0,56 19,16 -
Residuo 5 12,62 2,52 R? = 02.03 o4

Erro puro 2 6,85 3,42 R, s s 5’86" o

Total 10 178,43

" Os efeitos da temperatura de entrada (T.) e da interagfio 12 passaram a ser significativos
ap0s a escolha do melhor modelo pelo maior Rzajus;ado



CAP.5 - RESULTADOS E DISCUSSOES 102

Com base na margem do erro experimental que foi de 1,59, o equivalente a 13 %
em torno da média dos valores observados, o modelo pode ser utilizado, tendo como

referéncia os modelos para a eficiéncia e para as perdas por elutriagio.

A Figura 5.5 apresenta o grafico dos valores observados contra os valores preditos

pela Equacdo 5.3.

22 T . ' r T T t T
1

Pa (%)
Valores preditos

4 5 8 10 12 14 16 18 20 22
Par (%)
Valores observados

Figura 5.5 - Comparag8o dos valores experimentais de Par com 0s preditos pela Equacdo
5.3.

Em relagdo as perdas materiais por aderéncia ao corpo do bico atomizador (Pag),

nenhum modelo mostrou-se significativo para esta resposta.

5.21.5 OTIMIZACAO DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

Com os modelos estatisticos obtidos e com o auxilio da “Fungfo Desejabilidade
Global”, gerada no planejamento experimental através do programa “STATISTICA for
Windows” (StatSoft, Inc., 1984-2003), foi feita uma otimizagio numérica para estimar as
melhores condigdes de operagdo do processo de peletizagio nos intervalos das varidveis

independentes utilizadas.

A Funciio Desejabilidade é utilizada para otimizar as respostas do planejamento
fatonial e envolve a transformagdo das variaveis dependentes estimadas pelos modelos
estatisticos em valores desejados entre 0 e 1 (Harrington, 1965). A resposta transformada

em 0 representa um valor completamente indesejado e a resposta transformada em 1
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representa o valor mais desejado. Outras consideragdes sobre a Funcio Desejabilidade

encontram-se no Anexo C.

A otimizagdo foi feita apenas para o modelo da eficiéncia do processo, visto que o
programa otimiza simultaneamente apenas modelos que levam em considera¢io os mesmos

efeitos das variaveis independentes, 0 que n3o € o caso dos modelos gerados aqui.

Assim sendo, gerou-se o diagrama da Funcgio Desejabilidade (Figura 5.6) para o
modelo da eficiéncia e, no mesmo diagrama as respostas para Py e Par preditas pelos seus

respectivos modelos, dentro da faixa de valores observada nos ensaios experimentais.

Qg Te C, Desejabifidade
100,01 T T
85,96 k% - =gy |
50‘0 ('l 1. i i i 1 i [
30,0 T T T T L] ¥ ¥ T
4,941 ‘?’ 1t Jok =
-5]0 1 1 1 . I 1 i 3
26,6 T T 13 T ¥ T H LA T T T T
9.35F— 1 "7 T+ ] ]
4]0 -1- 1 i 1 [ ) i [l 1 ] ] [ i 1 i i
0,808 T 1 —1 1 Funglo Desejabiidade
Tt i ] [T ] para a eficiéncia
i 1 f 11 ] do processo de
e, P X PR " ; P R T - Lo & ¢ ¢ ] peleﬁzagég

-1 1 -1 1 -1 1
¢ -1 -1

****** Intervalo de 95 % de confianca para o valor ofimizado
— Valor desejado

****** Nivel ofimizado

—— Ajuste do modelo

—L_ Intervalo de 95 % de confianga para os valores preditos

Figura 5.6 — Funglo Desejabilidade e otimizag&o da eficiéncia do processo de peletizagio.
O diagrama mostra que a Fun¢iio Desejabilidade obteve o valor otimizado em

0,808, o equivalente a 85,96 % para eficiéncia nas condigdes de nivel médio para a vazio
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de suspensdio, minimo para a temperatura do ar de entrada e minimo para a concentracio da

suspensio.

Uma analise fisica demonstra que os resultados sio esperados. Observando a
primeira coluna do diagrama da Figura 5.6, nota-se que em vazdes de suspensdo mais
baixas a eficiéncia do processo tende a diminuir, j& que as perdas por elutriagio tendem a
aumentar, provavelmente porque vazdes mais baixas promovem um menor contato das

gotas atomizadas com as particulas.

baixa, ja que, além das perdas por elutriagfo, as perdas materiais por aderéncia as paredes
do leito também tendem a aumentar. A isto pode-se atribuir ao fato de que os desvios do
leque de pulverizaclo s3o agravados em relagio a vazdes menores. Operando nessas
condi¢des, ou seja, em vazdes de suspensio mais altas, 0s ensaios apresentaram um maior
umedecimento das particulas, o que implicou em maiores taxas de aumento da vazio do ar
para manter o jorro estdvel, e conseqilentemente, implicou em maiores perdas por
elutriagdo. Era de se esperar portanto, um valor intermediario da vazdo de suspenso para

otimizar o processo.

A segunda coluna do diagrama mostra que o aumento da temperatura provocou
leves reducdes para a eficiéncia e para as perdas por elutriaggo e aumentos para as perdas
materiais por aderéncia as paredes do leito (resultados pouco significativos, conforme a

Figura 5.2).

Em temperaturas mais altas, era de se esperar que a eficiéncia do processo
diminuisse, ja que a secagem das gotas atomizadas poderia ocorrer antes do contato com as
particulas. Entretanto as menores perdas por elutriagdo, ao contrario de maiores como eram
de se esperar, podem ser atribuidas & eventuais desvios do leque de pulverizagio,
provocados ou pelos entupimentos ou por erros operacionais cometidos durante o desmonte
do sistema de atomizagéio para a limpeza do bico, o que pode ter acarretado em maiores

perdas por aderéncia as paredes do leito.

A terceira coluna do diagrama da Figura 5.6 mostra também resultados esperados,
visto que uma maior concenfragdo de solidos em suspensdo promoveu uma maior

quantidade de solidos pulverizados em um menor intervalo de tempo, comparado a ensaios
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contendo uma menor concentraciio de solidos. Conseqiientemente, exigiu-se maiores taxas
de aumento da vazio do ar de jorro para manter a estabilidade, provocando maiores perdas
por elutriagdo, portanto, resultando em processos menos eficientes. Esta maior quantidade
de solidos pulverizados provocou maiores desvios do leque de pulverizagio, resultando em
maiores perdas materiais por aderéncia as paredes do leito (efeito pouco significativo — ver

Figura 5.2).

Todas as respostas foram preditas dentro dos limites desejados que foram 45,7 % e

100 % para a eficiéncia do processo (que sfo, respectivamente, o menor valor observado

‘nas respostas e o valor maximo desejado); 5,5 % € 38,7 % para as perdas por elutriacdo
{(que s3o, respectivamente, o menor ¢ o maior valor observados); e para as perdas por
aderéncia, os limites foram 6,4 % que foi o menor valor observado e 19 % que foi 0 maior

valor observado entre as respostas.

Nas melhores condi¢bes obtidas para a eficiéncia, o modelo das perdas por
elutriagdo prevé 4,94 % de perdas e o modelo das perdas por aderéncia as paredes prevé

9,35 % de perdas.

Para mostrar mais claramente as tendéncias, apresentam-se na Figura 5.7, as

superficies de respostas para a Fungfio Desejabilidade da eficiéncia do processo.

O diagrama da Figura 5.6 e as superficies de respostas da Figura 5.7 mostram
claramente o comportamento das varidveis independentes em relagdo as respostas.
Observa-se que a vazio de suspenséo foi o tnico fator que ndo apresentou-se linear com a

eficiéncia e com as perdas por elutriag8o, confirmando os diagnosticos feitos anteriormente.

O valor 6timo da Fungio Desejabilidade de 0,808, correspondente a 85,96 % para
a eficiéneia do processo, pode ser rastreado deslocando-se as regides experimentais para
valores médios de Q,, menores valores de C; e menores valores de T., através das

superficies de respostas apresentadas na Figura 5.7,
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Figura 5.7 — Superficies de respostas para a Fungio Desejabilidade da eficiéncia do
processo de peletizagdo.
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5.2.2 CRESCIMENTO DOS PELETES

As condigdes operacionais e o0s resultados experimentais obtidos para o aumento
de massa (kn) e para o aumento de tamanho (kq) dos péletes produzidos encontram-se na

Tabela 5.11.

Tabela 5.11 — Resultados do planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto

central para estudar o efeito das condi¢des operacionais sobre o crescimento

das particulas.

_Ensaio  Q, Te. G Ke()  K()
1 1 | | 1,64 1,40
2 1 1 -1 2,42 1,48
3 1 -1 1 1,32 1,30
4 | -1 -1 1,75 1,37
5 -1 1 1 1,06 1,18
6 -1 1 -1 1,52 1,35
7 -1 -1 1 1,27 1,30
8 -1 -1 -1 2,05 1,40
9 0 0 0 2,53 1,56
10 0 0 0 2,58 1,54
11 0 0 0 2,51 1,59

Com base nesta tabela, avaliou-se o efeito das variaveis independentes sobre ky, €
ks. A taxa de crescimento de massa, kj, esta relacionada com os aumentos de massa pela
relacio k; = kn/tar. Os efeitos sobre essa taxa ndo podem ser avaliados porque o tempo de

atomizacgo nio foi incluido no planejamento fatorial.

Seguindo o procedimento usual, foi desenvolvido um modelo estatistico para ki, e
kg, avaliando-se a linearidade entre as varidveis. A otimizagdo fo1 feita com base na anélise

de superficies de respostas e com o auxilio da Funcéo Desejabihidade.
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5.2.2.1 INFLUENCIA DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

Os diagramas Pareto para o aumento de massa € aumento de tamanho dos péletes
produzidos nos ensaios de peletizagdo apresentam-se na Figura 5.8 e a tabela de estimativa
dos efeitos das varidveis independentes sobre as respostas de interesse encontra-se no
Apéndice B, nas Tabelas BS e B6.
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Figura 5.8 — Diagramas de Pareto dos efeitos padronizados sobre o aumento de massa e de
tamanho dos péletes produzidos.
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O diagrama de Pareto evidencia uma interdependéncia entre ky, € kg, uma vez que
os efeitos significativos das variaveis independentes apresentam muita semelhanca entre as
duas respostas. O efeito da curvatura, por exemplo, influenciou fortemente as duas
variaveis dependentes. Em seguida, para ambos os casos, o efeito da concentragio de
solidos, depois o efeito de interag@io entre a vazio de suspensdo e a temperatura do ar de
entrada, e por ultimo o efeito significativo da vazdio de suspensfo. Estes resultados eram

esperados, visto que um aumento de massa implica num aumento de tamanho.

A diferenga entre os resultados, embora menos significativa, se deve ao efeito

~triplo sobre o-aumento de massa. Este assunto entretanto serd melhor tratado 1o topice

sobre a uniformidade dos produtos, relativo as reprodugdes das distribuicdes log-normal da

massa ¢ do tamanho dos péletes produzidos em relagio as sementes despeletizadas.

A analise por enquanto, baseia-se na influéncia dos efeitos de forma individual e
na proposta de modelos estatisticos. O efeito da curvatura demonstrou-se mais uma vez
bastante significativo, indicando a nfo-linearidade da vazdo de suspensiio sobre as

respostas.

Estes resultados mostram que o crescimento das particulas € fortemente
dependente das condi¢bes experimentais estudadas. Os resultados portanto, permitem dar
continuidade ao estudo para o desenvolvimento de modelos para o aumento de massa e para
o aumento de tamanho, seguindo os procedimentos descritos anteriormente. A analise fisica

das tendéncias apresenta-se no item 5.2.2.4.
5.2.2.2 MODELO PARA O AUMENTO DE MASSA DOS PELETES

Seguindo os procedimentos descritos no Anexo B, o modelo para kn, apresentando
o maior valor de Rzajustado (99,73 %) foi gerado desconsiderando-se o efeito das interagSes

13 e 23. O modelo gerado é representado pela equacio:

k, =16,64433-2,10310, —0,6266 C, —0,2615T, +0,04358 0, T, +

5.4
+0,083950, C, +0,01007C. T, ~000168 Q. C, T, + curvatura ©4)

em que: curvatura = 0 para 4 mL/min = Q; = 8 mL/min

curvatura = 0,9107  para 4 mL/min < Q; < 8 mL/min
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Essa equacdo leva em consideragio o efeito da curvatura provocada exclusivamente pela
variacdo de Q;, e s pode ser utilizada nas condi¢des especificadas. Para estimar a taxa de

crescimento de massa, utiliza-se a relacdo k; = kn/ta.

A analise de varidncia apresentada na Tabela 5.12 mostra que o modelo é
altamente significativo, apresentando F calculado de 49 vezes o valor de F tabelado no

nivel de 5 % de probabilidade. Nao evidencia-se falta de ajuste para o modelo.

Tabela 5.12 — Analise de varincia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados do aumento de massa dos péletes produzidos.

Fonte de GL SQ oM F Fsy,  Significincia
Modelo 51,3805 02761 306,78 626  Significativo
Curvatura 1 1,8096  1,8096 2010,67 7,71  Significativo
(1)=Q; 1 0181 01851 20567 7,71 Significativo
(2)="Te. 1 00076 00076 844 7,71  Significativo’
(3) =C, 1 07552 07552 83911 7,71  Significativo
12 1 0,3762 0,3762 418,00 7,71 Significativo
123 1 00564 00564 62,67 771  Significativo
Falta de ajuste 2 0,0004 0,0002 0,13 19,00 -
Residuo 4 00034  0,0009 R 09,80 %

Erro puro 2 00030 0,015 R, s 3’99,7; o

Total 10 3,1935

" O efeito (T.) passou a ser significativo apds a escolha do modelo pelo maior Rlajustado
O modelo portanto € 1til para fins preditivos. O erro experimental foi de 0,03, o

equivalente a 1,6 % em torno da média dos valores observados.

A Figura 5.9 apresenta o grafico dos valores observados contra os valores preditos

pela Equacio 5.4, 08 quais apresentaram excelente concordéncia.
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Figura 5.9 - Comparagio dos valores experimentais de ky, com os preditos pela Equacio
5.4.

5.2.2.3 MODELO PARA O AUMENTO DE TAMANHO DOS PELETES

O modelo para ky, apresentando o maior valor de Rzajusgado (97,54 %) fo1 gerado
desconsiderando-se o efeito principal da temperatura do ar de entrada (T,) e os efeitos das

interagbes 123 e 23. O modelo gerado ¢ representado pela seguinte equagio:

k,=22726-0,15430, 00176 C, -0,0141T, +0,0029Q, C, ~

(5.5)
+0,0023T, Q. + curvatura

em que: curvatura =0 para 4 mL/min > Q; > 8§ mL/min

curvatura = 0,2148  para 4 mL/min < Q, < 8 mL/min

Essa equacdo leva em consideragiio o efeito da curvatura provocada exclusivamente pela

variacdo de Q;, e s6 pode ser utilizada nas condigdes especificadas.

A analise de varidncia apresentada na Tabela 5.13 mostra que o modelo ¢ bastante
significativo, apresentando F calculado de aproximadamente 7 vezes o valor de F tabelado
no nivel de 5 % de probabilidade. Nao ha evidéncia de falta de ajuste para o modelo, sendo
portanto 1til para fins preditivos. O erro experimental foi de 0,02, o equivalente a 1,4 % em

torno da média dos valores chservados.
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Tabela 5.13 — Analise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados do aumento de tamanho dos péletes produzidos.

Fonte de

variaciio GL SQ oM F Fso, Significincia
Modelo 4 0,0539 0,0135 35,04 5,19 Significativo
Curvatura I 0,1007 0,1007 261,45 6,61 Significativo
(1) = Qs 1 0,0127 0,0127 33,04 6,61 Significativo
(3) =C; 1 0,0219 0,0219 57,00 6,61 Significativo
12 1 0,0176 0,0176 45,66 6,61 Significativo
13 1 0,0017 0,0017 4,44 6,61 -
Faltade ajuste —3——0,0010" 0,003 L L [
Residuo 5 0,0019 0,0004 R 98.77 %

Erro puro 2 0,0009 0,0005 Rzajmtado ;975 5; o

Total 10 0,1565

A Figura 5.10 apresenta o grafico dos valores observados contra os valores

preditos pela Equagdo 5.5.
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Figura 5.10 - Comparagio dos valores experimentais de kqy com os preditos pela Equacao
5.5.

5.2.2.4 OTIMIZACAO DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES
A “Fun¢iio Desejabilidade” para o aumento de massa e de tamanho dos péletes

apresenta-se na Figura 5.11, A otimizac8o para o aumento de massa foi feita considerando-

se uma eficiéncia de 100 %, o que resultaria em um valor de k,, = 3. Para o aumento de
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tamanho, a otimizagdo se deu entre 0 menor e o maior valor observado experimentalmente.
O diagrama mostra que o valor 6timo para 0 aumento de massa, previsto pela Equagdo 5.4,
¢ 2,88 gramas de revestimento por grama de sementes nuas, o equivalente a 0,91 da Fungéo
Desejabilidade. O valor otimo foi obtido nos niveis médio para Qs, superior para T. e

infertor para C,.

Q T, C. Deseiabilidade
3,5 — |
i J 3,60
2,88
- . 2,00 E
i 4 1,06
1 3 L i L
0,91 | ] 1 E g1 Fungo Desejabiidade
- 4 L 4 L 4 para o aumento de massa
" 1 F 1 B 1 dos peletes produzidos
C » ) i . ] L F L i 1 N » L 1 1 L N (km)
-1 1 -1 1 -1 1
2] 1 <1
1 ,8 L § L3 T T T T T T Ll L E *
' 1k 1 e ]
1’59“}4/’\1/{' 1 S S ]
1 ,0 . . . * A L } i i 1 5 ] i ] 1 Il L L L
1 1 - 1 - 1 0 1
0 1 85 0,5

------ Intervalo de 95 % de confiancga para o valor otimizado
- Valor desejado

""""" Nivel otimizado

—- Ajuste do modelo

I intervalo de 95 % de confianga para os valores preditos

Figura 5.11 — Fungdo Desejabilidade e otimizacio para o crescimento dos péletes
produzidos.

A analise fisica das tendéncias observadas no diagrama da Figura 5.11 ¢é
equivalente a analise feita no item 5.2.1.5, referente as observagdes feitas para a eficiéncia,
ja que um processo mais eficiente implica num maior aumento de massa, que por sua vez

implica num maior aumento de tamanho.

As respostas foram preditas dentro dos limites desejados que foram 1,06 (menor

valor observado nas respostas) e 3 (valor desejado, tendo em vista que em cada ensaio
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experimental atomizou-se 300 g de solidos em suspensdo para 100 g de sementes
processadas).

A terceira linha do diagrama da Figura 5.11 mostra a predigio do valor do
aumento de tamanho pela Equag#o 5.5, tendo como valor maximo desejado o maior valor

observado que fol de 1,59. Vé-se portanto que a Fungio Desejabilidade para este caso é
igual a unidade, visto que o valor predito foi kg = 1,59,

Este resultado foi obtido nos niveis médio para Qs, superior para T, e —0,5 para C,.

Observa-se ainda que a vazdo de suspensio, como nos outros casos, foi o anico fator que

nio apresentou-se linear com o aumento de massa. As tendéncias so melhor observadas

através das superficies de respostas apresentadas nas Figuras 5.12 ¢ 5.13,
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Figura 5.12 — Superficies de respostas da Func3o Desejabilidade para o aumento de massa
(km) dos péletes produzidos.

A faixa de valores otimizados para o aumento de massa e de tamanho dos péletes,

correspondentes a valores proximos a unidade na Fun¢@o Desejabilidade, sdo conseguidos
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deslocando-se as regides experimentais para valores médios de Q,, menores valores de C; e

maiores valores de T..
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Figura 5.13 — Superficies de respostas da Fungdio Desejabilidade para o aumento de
tamanho (kq) dos péletes produzidos.

52.3 FLEXIBILIDADE DE OPERACAQ

Na prética, nem todos os niveis otimizados das varidveis independentes para a
eficiéncia, ou para o crescimento dos péletes apresentaram uma maior flexibilidade
operacional. Algumas corridas realizadas no nivel inferior da concentragio de solidos em
suspensdo ou inferior da temperatura do ar de entrada, por exemplo, apresentaram
dificuldades para a realizacdo de um processo continuo. O umedecimento excessivo ou
secagem ineficiente causavam o colapso do jorro, forcando a repeticio do ensaio. Da
mesma forma, a vazio de suspensfio em seu nivel mais alto implicava algumas vezes em

interrupgdes do processo para evitar o colapso.
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Em algumas dessas condigdes, formavam-se grandes aglomerados, os quais se
desenvolviam na superficie da regifo anular. Observou-se que algumas particulas
circulavam entre a superficie do anulo, entrando na regido de jorro, depois passando pela
regido efetiva da atomizagdo e caindo novamente sobre a superficie da regido anular.
Quando duas particulas colidiam para formar pontes liquidas, quatro possiveis fenémenos

ocorriant:

»  ou as pontes se quebravam, principalmente na entrada da regifio de jorro, permitindo

o crescimento normal das particulas por camadas;

o final do processo;

» ou as particulas cresciam ainda mais formando novas pontes (aglomerados

“multiplos™) sem comprometer a estabilidade do jorro;

>  ou, com menos freqiiéncia, os pequenos aglomerados formados deixavam de circular
pela regifio de jorro, passando a flutuar sobre a superficie da regifio anular, crescendo até se
tornarem “bolas de neve”. Assim, quando atingiam pesos consideraveis, precipitavam para

o fundo do leito, causando o colapso do jorro.

A Figura 5.14 apresenta uma foto ilustrativa dos aglomerados indesejaveis
formados durante o processo de peletizagio. Os ensaios comprometidos pela formagao
destes aglomerados eram repetidos, entretanto aqueles apresentando a formacg8o de péletes
“gémeos” ou “miiltiplos”, os quais n3o comprometiam a estabilidade do jorro, eram
efetivados para o planejamento experimental, sendo registrada ao final do processo a
porcentagem de aglomerados formados. No entanto, apenas os péletes “multiplos” eram
registrados, sendo a parcela de “gémeos” negligenciada porque sua classificagdo por

peneiras era impraticavel.

A foto apresentada na Figura 5.14 mostra as sementes nuas ao centro € as setas
indicam o tipo de aglomerado correspondente. Um outro fendmeno importante, observado
principalmente nos niveis mais baixos da concentragiio de solidos e da temperatura do ar de

entrada, se deve ao umedecimento excessivo das particulas, provocando aglomeracio em
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grandes blocos até o colapso do jorro. Nestas condigdes, o processo era sucessivamente

interrompido para permitir a secagem das particulas, evitando o iminente colapso.

4— “bola de neve”

4— “multiplos”

4 “gémeos”

<4— “sementes peletizadas”

Figura 5.14 — Aglomerados indesejaveis formados durante o processo de peletizacdo de
sementes de brocolos.

Por analogia aos possiveis mecanismos sugeridos por Nienow (1995) e Cherif ef
al. (1996) durante o recobrimento em leitos fluidizados, elaborou-se um fluxograma
(Figura 5.15) com a seqiiéncia dos fendmenos observados durante os ensaios de peletizacgio

para a faixa de condigOes operacionais estudada.

Com a atomizag@o da suspens@o de peletizagiio, parte dos solidos, resultantes da
pulverizacdio, era elutriado, outra parte permanecia no leito aderindo-se as paredes e ao
corpo do bico atomizador, e a outra parte era aderida as sementes pela colisdo das particulas

com as gotas atomizadas.

Em alguns casos, os materiais aderidos ao corpo do bico causaram entupimentos
ou desvios do leque de pulverizagdo e em outros, o acimulo excessivo de materiais
aderidos ao bico provocou a precipitagiio dos solidos sobre a superficie da regifio anular,

formando aglomerados indesejaveis, inclusive “bolas de neve”.
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Figura 5.15 - Ocorréncia dos fendmenos observados durante ¢ processo de peletizacdo de
sementes de brécolos em leito de jorro convencional.

Quando a colisio ocorria com sucesso, as superficies das particulas eram
umedecidas pelas gotas atomizadas, permitindo o recobrimento por camadas. No entanto,
quando pontes liquidas se formavam, causando aglomerados indesejdveis, o leito corria o
risco iminente de entrar em colapso. Quando “bolas de neve” se formavam através de
pontes sdlidas secas, o colapso do jorro ocorria pela precipitagio do aglomerado no fundo

do leito, causando um estrangulamento a seco.
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Por outro lado, quando ocormia excessivo umedecimento, as pontes liquidas
causavam a formaclo de aglomerados em grandes blocos, causando um estrangulamento

umido, devido ao aumento de peso de todo o leito.

A flexibilidade de operagfio, portanto, foi estabelecida com base na ocorréncia
destes fendmenos. A umidade excessiva, por exemplo, foi evitada com interrupgdes no
processo para permitir a secagem das particulas. Da mesma forma, os entupimentos e
desvios do leque de pulverizagfio foram evitados interrompendo-se o processo para a
limpeza do bico atomizador.

Os pardmetros utilizados para avaliar o grau de dificuldade operacional do
processo foram o tempo global relativo ao tempo de atomizagio (tr/ty), o mimero de

intermiténcias (Nj), a porcentagem de aglomerados (Ag) ¢ a taxa de aumento da vazio do ar

de jorro (kw), definida pela Equagdo 4.10. Os resultados encontram-se na Tabela 5.14.

Tabela 5.14 — Resultados do planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto
central para a otimizar as condi¢des operacionais sobre a flexibilidade de

operagdo para o processo de peletizagfo de sementes de brocolos.

Ensaio Q, T; C, tr/tae (~) Ni () A (%) Kw (0™
1 1 1 1 1,1287 2 1,4 0,6337
2 1 1 -1 1,9971 126 3,8 0,5706
3 1 -1 1 2,5347 70 4.4 0,6733
4 1 -1 -1 2,5307 195 0,0 0,5991
5 -1 1 1 1,2699 4 0,0 0,2370
6 -1 1 -1 1,2152 6 0,0 0,2144
7 -1 -1 1 1,1356 5 0,0 0,3160
8 -1 -1 -1 1,3581 40 0,8 0,2573
9 0 1,0782 2 0,0 0,5328
10 0 1,0529 2 0,0 0,5074
1 0 0 0 1,0706 7 0,0 0,4820

Para encontrar as condi¢des Otimas para a flexibilidade operacional, utilizou-se as
Fung¢des Desejabilildade para os modelos gerados para ty/tas, Ni € A,;. No entanto, nio se

discutiu o grau de ajuste para estes modelos, uma vez que as respostas para estes
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parametros dependem do ponto de vista e da habilidade do operador. O interesse pratico

portanto, ¢ apenas mostrar as tendéncias.
5.2.3.1 MODELO PARA A TAXA DE AUMENTO DA VAZAO DO AR DE JORRO

O modelo para kv, apresentando o maior valor de Rzajus{ado (98,52 %) foi gerado
desconsiderando-se o efeito das interagdes 12, 13 e 123 (de acordo com os procedimentos
descritos no Anexo B). A analise de variancia apresentada na Tabela 5.15 mostra que o
modelo proposto € altamente significativo, apresentando F calculado de 33 vezes o valor de

F tabelado no nivel de 5 % de probabilidade.

Tabela 5.15— Analise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados da taxa de aumento da vazio do ar de jorro.

f:;igg GL SQ oM F Fs%,  Significincia
Modelo 4 0,2740 0,0686 171,44 5,19 Significativo
Curvatura 1 00106 00106 2650 661  Significativo
1)=0Q, 1 02635 02635 65875 661  Significativo
Q=T 1 00045 00045 1125 661  Significativo
(3) =C, 1 00060 00060 1500 661  Significativo
23 1 00003 00003 0,75 6.61 .
Faltadeajuste 30,0008 00003 050 19,16 :
Residuo 5 00021  0,0004 o026 5

Erro puro 2 00013  0,0006 RE o om0 %

Total 10 02870

O modelo obtido ¢ representado pela seguinte equago:

W
k, = —%— = ~0,5498 +0,0907 Q, +0,0227 C, +0,0046 T, ~
ng 'tat (5 6)
~2,36.107* C, T, + curvatura
em que: curvatura = 0 para 4 mL/min 2 Q; = 8 mL/min;

curvatura = 0,0697 para 4 mL/min < Q, < 8 mL/min;
W= vazio massica final do ar de jorro;
Wi = vazo massica inicial do ar de jorro = 1,8. Wip,;

ta = tempo total de atomizagéo.
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Essa equaglo leva em consideragfio o efeito da curvatura provocada exclusivamente pela

variacdo de (), € 50 pode ser utilizada nas condi¢des especificadas.

Nio ha evidéncia de falta de ajuste, demonstrado na tabela ANOVA. O modelo
portanto é 1til para fins preditivos. O erro experimental foi de 0,02 h™, o equivalente a 4,4
% em tormo da média dos valores observados. A Figura 5.16 apresenta o grafico dos valores
observados conira os valores preditos pela Equacio 5.6, os quais apresentaram excelente

concordancia.

0,60+

kw (07
Valores preditos
e
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3
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v

G115 0,30 0,45 0,60 9,75

Ky (™)
Valores observados

Figura 5.16 - Comparagio dos valores experimentais de kw com os preditos pela Equagéo
5.6. '

5.2.3.2 OTIMIZACAO DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

A “Fungio Desejabilidade™ para ty/ty, N; e Ay encontra-se na Figura 5.17 A
otimizacdo foi feita considerando-se 0 menor e o maior valor observado. Os modelos
utilizados para a previsdo das respostas levam em constderacio todos efeitos principais e de
mteragio das varidveis independentes e também o efeito da curvatura. Os valores
numéricos para cada resposta otimizada foram negligenciados, pois trata-se apenas de uma
analise qualitativa, com o objetivo de apresentar as tendéncias dos fatores para uma maior

flexibilidade operacional.

Os valores ideais para flexibilizar as operagdes durante o processo de peletizagio

de sementes de brocolos sdo t1/t, =1, Ny =0 e A, =0 %, ou seja, com o tempo global igual
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ao tempo de atomizacio, sem interrupgdes no processo € sem a formagdo de aglomerados.
Observa-se na Figura 5.17 que para atingir tais condigbes ideais, € necessario operar nos
niveis médios para a vazio de suspensdo, e superiores para a temperatura do ar de entrada e

concentragio de suspensio.
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Figura 5.17 — Fung¢io Desejabilidade e otimizagio para a flexibilidade operacional.

Estes resultados sio coerentes, tendo em vista as observagdes feitas durante os
ensaios. Comparando os aqueles realizados nas vazdes de suspensdo no nivel médio com os
realizados nos limites superior e inferior, observou-se que as operagdes em vazles de
suspensdo mais altas implicaram na absor¢do dos materiais de revestimento num menor
intervalo de tempo de atomizag#o, exigindo um maior controle para evitar o umedecimento
excessivo, e para vazoes mais baixas, a absor¢do ocorreu num maior intervalo de tempo de
atomizag#o, exigindo um maior nimero de intermiténcias para permitir a limpeza do bico

atomizador, resultando num maior tempo total de processo.
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Da mesma forma, os ensaios em temperaturas de entrada de ar mais baixas que seu
nivel méximo apresentaram uma menor eficiéncia para a secagem das particulas, e os
ensaios nos quais a concentragio de s6lidos na suspens3o era mais baixa que seu nivel
maximo, apresentaram umedecimento maior das particulas, uma vez que a pulverizagio da
suspensdo ocorria com uma maior quantidade de agua, juntamente com os solidos em
suspensdo. Conseqiientemente, nestas condigdes exigia-se um maior controle, com um

maior nimero de intermiténcias para evitar ¢ estrangulamento do jorro.

Comparando as condigGes otimizadas para a flexibilidade de operagio com

~aquelas obtidas para a-eficiéncia do processo, chega-se a um consenso para-a utilizagdo da~

variavel vazdo de suspensdo em seu nivel médio. Quanto aos outros fatores, € preciso rever
as melhores condigtes. Entretanto, ainda € necessario verificar a qualidade fisica ¢

fisiologica das sementes peletizadas.
52.4 UNIFORMIDADE DOS PELETES

Os valores das massas e dos didmetros das sementes peletizadas e despeletizadas
para cada ensaio, bem como os valores dos desvios padrdes das distribuigdes dos mesmos,
encontram-se no Apéndice CI. A Figura 5.18 apresenta os graficos das distribui¢des de
tamanho e de massa dos péletes produzidos no primeiro ensaio experimental, os quais s8o
representativos de todos os outros (apresentados no Apéndice C3). Os graficos mostram
que as distribui¢des dos péletes obtidos ndo reproduzem as distribuigdes iniciais, nem de
tamanho nem de massa. Este mesmo comportamento foi observado por Kucharski e Kmiéc
(1989) e Lehmann e Dreher (1981), os quais mostraram que o crescimento em um leito de
jorro, ndo é uniforme para todas as particulas e que a distribui¢do de tamanho do produto

final ndo se assemelha ao das particulas iniciais.

Os graficos das distribuigdes de massa mostram uma maior inclinagdo das curvas
obtidas para sementes peletizadas, evidenciando que as particulas maiores capturaram mais
recobrimentos do que as particulas menores. Este comportamento é semelhante ao obtido
por Iley (1991), que destacou a importincia do controle da distribuigdo inicial dos
tamanhos para evitar tal discrepancia nos processos em leitos fluidizados. Acredita-se que
por agdo da gravidade, as particulas maiores, portanto as mais pesadas, movimentaram-se

mais rapidamente nas regides da fonte e anular do que as menores e, como conseqiiéncia,
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apresentaram mais ciclos, passando mais vezes pela regido de atomizacgio, promovendo o

maior crescimento.
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Figura 5.18 — Distribui¢do granulométrica e distribuicio massica das sementes peletizadas
e despeletizadas.

5.2.4.1 INFLUENCIA DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

A Tabela 5.16 apresenta as condi¢Bes operacionais e os resultados obtidos para a

uniformidade de tamanho (84) ¢ de massa (0y,) dos péletes produzidos.

Tabela 5.16 — Resultados do planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto
central para estudar o efeito das condigdes operacionais sobre a

uniformidade dos péletes produzidos.

Ensaio Q, T, C &g (=) Bm (=)
1 1 1 1 1,23 1,51
2 1 1 -1 1,42 1,47
3 1 -1 1 1,77 1,87
4 1 1 -1 1,09 1,08
5 -1 1 1 1,27 1,29
6 -1 -1 1,11 1,21
7 -1 -1 1 1,22 1,17
8 -1 -1 -1 0,94 1,17
9 0 0 0 0,89 1,27
10 0 0 0 1,17 1,28
11 0 0 0 1,07 1,15
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Com base na Tabela 5.16, foram avaliados os efeitos das varidaveis independentes
sobre 84 ¢ 8. As tabelas de estimativa dos efeitos das variaveis independentes sobre as

respostas de interesse, apresentam-se no Apéndice B, nas Tabelas B7. ¢ B8. Os diagramas

Pareto para a uniformidade de tamanho e de massa encontram-se na Figura 5.19.
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Figura 5.19 — Diagramas de Pareto dos efeitos padronizados sobre a uniformidade de
massa ¢ de tamanho para os péletes produzidos.
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Os diagramas Pareto da Figura 5.19 mostram resultados esperados, visto que as
diferencas nas condi¢des operacionais para cada ensaio podem produzir efeitos diferentes
apenas para as quantidades de materiais aderidos as sementes, e ndo para as distribui¢des
destes materiais. Acredita-se que a quebra dos péletes é um fator critico durante a operagéo
e que a distribuicdo inicial dos tamanhos € o pardmetro de maior influéncia. Acredita-se,
portanto, que quantc maior for a distribuig¢fio inicial de tamanhos, menos reprodutivel serd

sua distribui¢o final.

A auséncia de efeitos das vanidveis independentes, sobre a uniformidade de

permite a otimiza¢do do processo para estas respostas.
5.2.5 ESFERICIDADE

A Tabela 5.17 apresenta os valores médios da esfericidade para as sementes

peletizadas e despeletizadas em cada ensaio experimental.

Tabela 5.17 — Esfericidade das sementes peletizadas e despeletizadas.

Ensaio ¢ (Peletizadas) (-) ¢ (Despeletizadas) (+)
i 0,90 + 0,04 0,82 + 0,08
2 0,87 £ 0,04 0,78 + 0,04
3 0,87 + 0,05 0,80 + 0,07
4 0,86 + 0,05 0,79 £ 0,05
5 0,84 + 0,06 0,78 + 0,07
6 0,89 + 0,04 0,79 £ 0,09
7 0,86 + 0,04 0,78 + 0,04
8 0,84 + 0,05 0,78 + 0,05
9 0,84 + 0,05 0,74 + 0,05
10 0,85 + 0,05 0,77 + 0,06
11 0,86 = 0,05 0,75 £ 0,05

A esfericidade média para as sementes despeletizadas e peletizadas foi de 0,78 %
2,56 % e 0,86 = 2,32%, respectivamente (um aumento médio aproximado de 10,3 %). A

variagio, um pouco menor, para o desvio padrao da média da esfericidade das sementes
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peletizadas, indica uma leve tendéncia ao nivelamento da esfericidade com o tempo de

Processo.

Para ilustrar, foi construido um grafico dos valores médios da esfericidade de

sementes peletizadas e despeletizadas para cada ensaio experimental (Figura 5.20}.
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Figura 5.20 — Esfericidade média das sementes peletizadas e despeletizadas.

Os desvios padrdes observados na Figura 520 sdo os desvios entre medidas
individuais. Comparando os resultados para as sementes peletizadas e despeletizadas,
observa-se, para quase todos os casos, uma amplitude um pouco maior dos desvios

relativos as sementes despeletizadas, confirmando o diagnéstico feito anteriormente.

Observa-se também na Figura 5.20 um evidente aumento no nivel de esfericidade
para as sementes peletizadas, 0 que mostra uma adequada aplicabilidade dos materiais ¢ do
equipamento utilizado. A diferenca entre os niveis de esfericidade, pode ser melhor

observada em fotos tiradas das sementes “in natura” e processadas (Figura 5.21).

Na foto das sementes nuas, observa-se sementes com tamanhos e formatos
variados, irregulares e algumas rugosas, enquanto que a foto das sementes peletizadas
apresentam péletes com formatos muito mais regulares, apresentando superficies menos

asperas.
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Figura 5.21 — Fotos das sementes “in natura” e peletizadas.

5.2.5.1 INFLUENCLA DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

Para verificar a influéncia das condigdes operacionais sobre a esfericidade dos
péletes produzidos, utilizou-se a relagdo entre a esfericidade das sementes peletizadas e
despeletizadas. As condigbes operacionais e os resultados experimentais obtidos

encontram-se na Tabela 5.18.

Tabela 5.18 — Resultados do planejamento fatorial fracionado 27 com 3 corridas no ponto
central para estudar o efeito das condi¢Ses operacionais sobre a esfericidade

dos péletes produzidos.

Ensaio Q, T. C, LS )
Deep
1 1 1 i 1,09
2 1 i 1 1,12
3 1 -1 1 1,09
4 1 -1 -1 1,08
5 1 1 1 1,07
6 1 1 -1 1,12
7 -1 -1 1 1,10
3 1 1 1 1,08
9 0 0 0 1,13
10 0 0 0 1,10
11 0 0 Q 1,14
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O diagrama Pareto para a esfericidade dos péletes produzidos encontra-se na
Figura 5.22 e a tabela de estimativa dos efeitos das variaveis independentes sobre as

respostas de interesse encontra-se no Apéndice B, Tabela B9,

O diagrama Pareto mostra auséncia de efeitos das variaveis independentes sobre a
esfericidade final. Assim sendo, torna-se inapropriado o desenvolvimento de modelos
estatisticos, e otimizagio do processo para esta resposta. A esfericidade final, portanto, no
depende das condigbes operacionais impostas ao presente trabalho. Acredita-se que seja

basicamente dependente do tipo de material utilizado.

influéncia scbre a esfericidade
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Figura 5.22 — Diagramas de Pareto dos efeitos padronizados sobre a esfericidade dos
péletes produzidos.

5.2.6 QUALIDADE FISIOLOGICA DAS SEMENTES PELETIZADAS

As condi¢des operacionais e os resultados experimentais obtidos para a perda da
qualidade das sementes peletizadas estdo apresentados na Tabela 5.19. Para facilitar a
analise do planejamento, a queda da germinag3io normal (-AG) e a queda do vigor (-AV)
foram considerados nulos para os ensaios que apresentaram valores de germinagio ¢ vigor

superiores aos valores iniciais apresentados na Tabela 4.1 (sementes do lote B). Da mesma
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forma, os aumentos de plantulas anormais (APA), ¢ aumentos de sementes mortas (AM)
foram considerados nulos para os casos em que seus respectivos valores foram inferiores

aos valores iniciais apresentados na Tabela 4.1,

Tabela 5.19 — Resultados do planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto
central para estudar o efeito dos fatores sobre a qualidade fisiologica das

sementes peletizadas.

Ensaio Q, T. C, (“?AS' (f;)‘; ‘?‘; "; 3}2{)
1 1 1 1 0,0 0,0 0,0 0,0
2 R 1 U 1 ....... - I R 0,0 G,O I G,O ........... 0,0
3 1 -1 1 0,0 0,0 0,6 0,0
4 1 -1 -1 0,0 0,0 0,0 0,0
5 -1 1 1 0,3 0,0 0,0 0,0
6 -1 1 -1 5,8 7,8 1,8 4,0
7 -1 -1 1 0,0 0,0 0,0 0,0
8 -1 -1 -1 0,0 0,0 0,0 0,0
9 0 0 0 0,0 0,0 0,0 0,0
10 0 0 0 0,0 0,0 0,3 0,0
11 0 0 0 0,0 0,0 0,0 0,0

Observa-se na Tabela 5.19 que a qualidade das sementes peletizadas foi
preservada, exceto no ensaio 6 que apresentou uma queda de 5,8% para o vigor, 7,8% para
a germina¢do, ¢ um aumento de 1,8% de plantulas anormais e 4% de sementes mortas. Os
resultados portanto, demonstram mails uma vez uma adequada aplicabilidade do leito de
jorro no processo de peletizacio, e também uma adequada escolha dos materiais de

revestimento.

Os resultados do vigor e germinagdo das sementes peletizadas nos experimentos
inteiramente casualizados, foram submetidos a analise de variancia. A comparago entre as
meédias dos resultados de cada ensaio foi realizada através do teste de Tukey ao nivel de 5%
de probabilidade, que como ja foi dito, € um teste apropriado, talvez o melhor para este tipo

de comparagdo {Gomes, 1987).

Para garantir a consisténcia dos resultados dos testes de germinagio, foram

registradas as tolerancias maximas admitidas para os resultados relativos a cada uma das
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repeti¢des dos testes de germinacfo, obtidas de acordo com as Regras para Anélise de

Sementes (Brasil, 1992), no nivel de 5% de probabilidade.

As Tabelas 5.20 e 5.21 apresentam respectivamente, os resultados referentes ao

vigor ¢ & germina¢do em cada ensaio experimental.

Tabela 5.20 — Andlise de varidncia para os resultados do vigor das sementes peletizadas.

% VIGOR (%) TUKEY ANALISE DE VARIANCIA

% Repeticoes %{:—f— f::::c:s GL SQ OM F Fyu Fey
1 84 94 80 94 83,0ab Tratamentos 11 45323 4120 24 282 208
2 87 93 90 90 90,0a Residuo 36 623,25 17,31

3 8 91 92 90 89.8a Total 47 1076,48

4 84 94 91 95 91,0a Em que:

5 90 84 80 92  86,5ab GL = Graus de Liberdade

6 78 74 84 80 79,0b SQ = Soma dos Quadrados

7 88 92 92 92 91,0a QM = Quadrade Médio

8 8 94 94 82 895 ¢ _ QM (tratamento)

9 92 86 84 91 88,3ab QM (residuo)

10 88 90 90 8  88,5ab A = Diferenca minima significativa, calculada pelo teste
11 92 8 90 88 89,0a de Tukey no nivel de 5 % de probabilidade.

T 85 84 87 91  86,8ab * Testemunha
a, b = Médias seguidas de mesma letra nfo diferem entre si pelo teste de Tukey 5 %.

Em relagdo aos resultados do vigor das sementes peletizadas, observa-se que ha
diferencas significativas apenas no nivel de 5% de probabilidade, visto que o valor de F
calculado em 2.4 ¢ maior que Fse de 2,08 e menor que Fyo, de 2,82. Para a germinacgao, as

diferencas sdo mais significativas, sendo o valor de F calculado em 3,91, maior que Fiy,.

As diferencas encontradas entre as repetigdes dos testes de germinacfio ndo so
significativas no nivel de 5% de probabilidade, visto que as variagdes maximas observadas
sdo inferiores as tolerAncias mdximas permitidas em cada ensaio, assegurando assim, a

coeréncia nos resultados.

Através do teste de Tukey, no nivel de 5% de probabilidade, foi identificado que a
média do resultado do ensaio nimero 6 difere significativamente dos resultados dos ensaios

2,3,47.8 e 11, tanto para o vigor, quanto para a germinacdo. Entretanto, ndo difere da
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média dos resultados para as sementes testemunhas. Este resfiltado adverso do ensaio 6, se
deve ao longo tempo de processamento, 8,5 horas, na temperatura de 60 °C (ver Tabela
5.22), sendo o tnico ensaio submetido a essas condicBes. Apesar disto, os resultados dos
ensaios restantes demonstram que os problemas a serem enfrentados durante o processo de
peletizacdo, relatados no item 5.1.2, foram superados, evidenciando que os choques das
particulas foram evitados em tempo habil, e que os péletes produzidos apresentam

propriedades isolantes e ndo agem como barreira a difuso de oxigénio.

Tabela 5.21 — Andlise de varidncia para a germinacgio das sementes peletizadas.

o CERMNACRO uipy ToLRANCIA  ANALISEDE VARIANCIA

= —

% Repetictes - 517 ‘;;;zf:: Fontede o, g0 oM F Fu
Média Obs. Aceit; o oea0

1 8 94 84 94 89,5ab 10 11 Tratamentos 11 468,67 42,61 391 282

2 88 95 92 93 920a 7 10 Residuo 36 392,00 10,89

3 87 92 92 %0 903a S 12 Total 47 860,67

4 90 98 9 97 93.8a 8 9 Em que:

5 92 90 8 92 90,0ab 6 11 GL, SQ e QM (definidos na tabela anterior)

6 8 78 84 82 82.0b 6 14 Fo QM (tratamento)

7 92 9% 92 %4 935a 4 g QM (residuo)

8 92 94 98 92 94,0a 6 A = Diferenca minima significativa, calculada

9 92 88 85 91 89,0ab 6 11 ﬁfi%:;féfif;ejrukey no nivel de 5 % de

10 88 92 92 8 89,5ab 4 11 'Variagio méxima observada entre as repetigdes.

i1 94 87 80 92 90,8a 7 10 ? Variagio maxima aceitavel (Brasil, 1992)

*

T 85 85 88 93 878ab 8 12 " Testemunha

a, b = Médias seguidas de mesma letra nio diferem entre si pelo teste de Tukey 5 %.

O éxito nestes resultados pode ser atribuido as propriedades isolantes térmicas dos
materiais utilizados ¢ da aderéncia destes materiais nas sementes em tempe habil de
processamento, evitando danos mecénicos. Porém, o evento mais importante ¢ atribuido ao
uso da argila bentonita que, em contato com agua, as particulas se hidratam e expandem,

resultando na ruptura da estrutura cristalina do mineral.

A quebra dos péletes apos a hidratagdo € uma das opgdes de metodologia citada por
Taylor et al. (1998) para superar o problema da germina¢do de sementes peletizadas, pois

permite que a oxigenagio da dgua atue diretamente sobre as sementes.
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A Figura 5.23 mostra trés tipos de péletes diferentes antes de serem hidratados
(Figura 5.23a) e depois de hidratados (Figura 5.23b). Os péletes verde e vermelho foram
obtidos junto a empresa INCOTEC (Integrated Coating and Seed Technology) € o pélete ao

centro foi produzido em um dos ensaios de peletizagio.

(b)
Figura 5.23 — Hidratacfo € quebra dos péletes.

Uma vez que a qualidade das sementes peletizadas foi preservada, com poucas
variagOes, torna-se inviavel o estudo da influéncia das varidveis independentes sobre esta
resposta. Entretanto, para efeitos qualitativos, utilizou-se uma relagio entre a qualidade
final e inicial das sementes, através dos pardmetros VigeoVi € Gpaeo/Gi, para
recomendaches de otimizagio através da modelagem estatistica. As condiges
experimentais e os resultados obtidos encontram-se na Tabela 5.22, na qual sfo mostrados

também o tempo global de processo (tr) e o tempo de atomizago (t,) para cada ensaio.

Observa-se na Tabela 5.22 que os resultados do ensaio 6 foram os Gnicos que
apresentaram valores de Vpueo/ Vi € Gpelere/Gi abaixo da unidade, indicando que as sementes
peletizadas neste ensaio, apresentaram qualidade fisiologica inferior as sementes “in
natura” do lote inicial. Observa-se que neste ensaio, o tempo global de processo foi de 8,5

horas no nivel mais alto da temperatura.
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Nenhum outro ensaio produziu diminui¢cio na qualidade das sementes, até mesmo
no ensaio 2, no qual as sementes foram processadas durante 7 horas no nivel mais alto da
temperatura e difere do ensaio 6, apenas nos niveis de vazdo de suspensio e no tempo de
atomiza¢do. Deduz-se, portanto, que ha um valor limite para o tempo de processo, situado
entre 7 e 8.5 horas, operando no nivel mais alto da temperatura, no qual as sementes

produzidas preservam sua qualidade fisiolégica.

Tabela 5.22 — Resultados do planejamento fatorial fracionado 2° com 3 corridas no ponto
central para a otimizar as condigdes operacionais sobre a qualidade

_fisiologica das sementes peletizadas.

Ensaio Qs Te Cs tr (h) tae (h) Vpéiefe/v i () Gpéiete/ Gi(-)

1 1 1 i 2,85 2,53 1,01 1,02
2 1 1 -1 7,00 3,51 1,04 1,05
3 1 -1 1 6,40 2,53 1,03 1,03
4 1 -1 -1 8,87 3,51 1,05 1,07
5 1 1 1 6,43 5,06 1,00 1,03
6 1 -1 8,50 7,00 0,91 0,93
7 -1 -1 1 5,75 5,06 1,05 1,06
8 -1 -1 -1 9,50 7,00 1,03 1,07
9 0 0 0 4,25 3.94 1,02 1,01
10 0 0 0 4,15 3,94 1,02 1,02
11 0 0 0 4,22 3,94 1,03 1,03

5.2.6.1 MODELO LINEAR PARA Vg pre/ V;

O modelo estatistico para Vpge/V; foi gerado no planejamento experimental,
dentro do limite de confianga de 95%, de acordo com o procedimento descrito no Anexo B,
Gerou-se uma equagio apresentando um valor de Rzﬂjusgad{, de 97,12 %, desconsiderando

apenas o efeito da curvatura. O modelo é representado pela seguinte equacdo:

»
T =24313-014250, —00459C, ~00331T, +0,0045Q, T, +

i

(5.7)
+0,0054Q, C. +0,0014C. T, -18.107 0, C, T.

A andlise de varidncia estd apresentada na Tabela 5.23. Observa-se que o modelo
proposto ¢ significativo no nivel de 5 % de probabilidade, pois apresenta F calculado mais

de 5 vezes o valor de F tabelado. A falta de ajuste para o modelo n#o € significativa, pois o
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valor de Frjuse € muito menor que o tabelado, conforme a tabela ANOVA. O modelo
apresenta um erro experimental muito baixo, com desvio padro no valor de 0,0063 o

equivalente a 0,62 % em torno da média dos valores observados.

Tabela 5.23 ~ Analise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados do vigor das sementes peletizadas.

Fonte de

variagio GL SQ QM F Fs  Significancia

Modelo 7 0,01449 000207 49,23 8,89  Significativo

1) =Qs 1 000251 208,08 59,70 10,13 Significativo
2)=T. 1. 000497 . 648 11810 10,13  Significativo

3)=C; 1 0,00047 9385 11,08 10,13  Significativo

12 1 000268 147,92 63,64 10,13  Significativo

13 1 000268 2521 63,64 10,13 Significativo

23 1 0,00054 50630 12,82 10,13  Significativo

123 1 000066 5724 1566 10,13  Significativo

Falta de ajuste 1 0,00009  0,00009 5,31 18,51 -

Residuo 30,0013 0,00004 X

Erro puro 2 0,00003  0,00002 =914 %

Total 10 0,01462 Raiostado = 97,12 %

A Figura 5.24 apresenta o grafico dos valores observados contra os valores

preditos pela Equagéo 5.7, os quais apresentaram excelente concordancia.

1,08
1,041
1,00+

0,961

Vpélete / Vt (')
Valores preditos

0,92+

0,88 : : . .
0,88 0,92 0,96 1,00 1,04 1.08

Vpélete "'Vi (')
Valores observados
Figura 5.24 - Compara¢fio dos valores experimentais de Vpaee/V; com os preditos pela
Equagdo 5.7.
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5.2.6.2 MODELO PARA Grgrpre/ G,

A anilise de variancia para 0 modelo proposto para Gpge/Gi esta apresentada na
Tabela 5.24. O modelo que apresentou o maior valor de Rzajustm de 91,76 %, foi gerado

desconsiderando-se o efeito da curvatura e da concentragéio de sélidos em suspenséo.

Tabela 5.24 — Analise de varidncia (ANOVA) no nivel de 5% de probabilidade para os

resultados da germinagdo das sementes peletizadas.

‘lj‘::i:; ;1:;: GL SO oM F Feo, Slgmi:cana
Modelo L6.....0,013943 0,002324. 19,57 6,16 Significativo
(1)=Qs 1 0,000603 0,000603 5,08 7,71 -
@)=T. 1 0,005312 0,005312 44,72 7,71 Significativo
12 1 0,002698 0,002698 22,72 7,71  Significativo
13 1 0,002955 0,002955 24,38 7,71 Significativo
23 1 0,001463 0,001463 12,32 7,71 Significativo
123 1 0,000912 0,000912 7,68 7.71 -

Falta de ajuste 2 0,00009 0,000126 5,31 19,00 -
Residuo 4 0,000475 0,000119

Etro piro 20000224  0,000112 2 21:092’31;/6“ o

Total 10 0,014420

" O efeito de interagiio 23 passou a ser significativo apos a escolha do modelo pelo maior
R jjustado

Observa-se que o modelo proposto ndo € suficientemente significativo no nivel de

5 % de probabilidade, para ser utilizado para fins preditivos, ja que apresenta F calculado

de aproximadamente 3,2 vezes o valor de F tabelado (Box e Wetz, 1973). O modelo gerado

¢ representado pela equagio:

G, .
£ = 2,6061-0,1748.0, ~ 00681 C, ~00410T, +0,0051Q, T, +

+0,00680Q, C, +0,0018C, T, -2,14.107 Q, C, T,

(5.8)

Observa-se na tabela ANOVA que a falta de ajuste para o modelo nio é

significativa. O modelo apresenta um erro experimental de 0,0109, o equivalente a 1% em
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torno da média dos valores observados. A Figura 5.25 apresenta o grafico dos valores
observados contra os valores preditos pela Equagdo 5.8, os quais apresentaram boa

concordancia.

1,08}

1,04+

1,00+

Valores preditos

o

Gpé!ete / Gi (')

©
(o3}

0,92+

0,92 0,96 1,00 1,04 1,08
Gpélete/ Gi (')
Valores observados

Figura 5.25 - Comparagdo dos valores experimentais de Gpeeto/Gi com os preditos pela
Equacido 5.8.

5.2.6.3 OTIMIZACAO DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

Os modelos gerados foram utilizados para mostrar as tendéncias e indicar as
regides otimizadas para um processo que preserve a germinacdo inicial das sementes. Uma
vez que, no estudo em questdo, ndo ha necessariamente um valor 6timo para a germinago
ou vigor das sementes peletizadas, foi dispensado o procedimento para a otimizagdo

numérica através da Fungio Desejabilidade.

Ao invés disto, foram construidos diagramas para o vigor e germinagdo (Figuras
5.26 e 5.27), mostrando as superficies de respostas para todos os niveis das varidveis
independentes estudadas. Tenciona-se assim, mostrar claramente as regides criticas e

favoraveis ao processo.

As regides mais criticas podem ser melhor rastreadas através dos graficos a, fe g,
tanto para o vigor (Figura 5.26), quanto para a germinagdo (Figura 5.27) das sementes

peletizadas.
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Figura 5.27 — Superficies de respostas para a germinagdo das sementes peletizadas.
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As superficies das Figuras 5.26a e 5.27a, mostram condi¢bes desfavoraveis,
operando no nivel inferior da concentragdo de solidos em suspenséo (C;) e deslocando-se as
regides experimentais para maiores valores da temperatura do ar de entrada de jorro (T.) e

menores valores da vazdo da suspenséo (Q;).

Da mesma forma, as superficies das Figuras 5.26f ¢ 5.27f mostram regides criticas
no nivel superior da temperatura do ar de entrada de jorro (T.), deslocando-se as regides
experimentais para menores valores da concentragdo de sélidos em suspensdo (C) e da

vazdo da suspensdo (Qs).

Por dultimo, as superficies das Figuras 5.26g e 5.27g mostram condigdes

desfavoraveis, operando-se no nivel inferior da vazio da suspensdo (Q;) e deslocando-se as
regides experimentais para maiores valores da temperatura do ar de entrada de jorro (T.) e

menores valores da concentracdo de solidos em suspensio (Cs).

As regides Otimas, tanto para o vigor, quanto para a germinagio das sementes
peletizadas, podem ser observadas nos graficos das superficies ¢, d, e i. A superficie da
Figura 5.27e, mostra também condi¢des quase ideais para a germinagdo das sementes
peletizadas no nivel médio da temperatura (T.), operando em praticamente todos 0s outros

niveis da concentragio de solidos em suspensdo (Cs) e da vazdo da suspensio (Qy).

As Figuras 526c e 5.27c, mostram condigdes Otimas no nivel superior da
concentragdo de solidos em suspensdo (C;), operando em qualquer nivel para a vazdo da
suspensdo (Qs) e temperatura do ar de entrada de jorro (T.). Igualmente, as Figuras 5.26d e
5.27d mostram condigdes totalmente favoraveis, operando no nivel inferior da temperatura
e em qualquer nivel dos outros fatores. Por fim, condi¢Ges 6timas sdo também observadas
nas Figuras 5.26i e 5.27i, operando no nivel superior da vazdo da suspensdo (Q;) e em
qualquer outro nivel da concentragiio de solidos em suspensio (C,) e da temperatura do ar

de entrada de jorro (T.).

Estes resultados sdo excelentes, pois permitem recomendar uma ampla faixa de

valores das variaveis independentes sem comprometer a qualidade final das sementes.
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5.2.7 CONSIDERACOES FINAIS SOBRE OS ENSAIOS PRINCIPAIS

A andlise do planejamento experimental demonstrou que a Metodologia de
Superficie de Resposta e o emprego da Funcdo Desejabilidade, apresentam-se como
ferramentas para estimar as melhores condi¢des de operagio do processo. Para analisar
conjuntamente os resultados obtidos, encontram-se na Tabela 5.25, a descri¢do das
respostas de interesse estudadas e um resumo da otimizagdo feita para cada variavel

independente.

Tabela 5.25 — Condigdes operacionais otimizadas para as respostas individuais no

planejamento experimental do processo de peletizacio.

CONDICOES OPERACIONAIS REPOSTAS
VARIAVEL Q .
s o -
(mL/min) T. (O) Cs (%) Valor Otimizado
n=285,96 %
Eficiéncia do processo 6 40 17 P:=494%
Par=9,35%
Aumento de massa 6 60 17 kn=2,88
Aumento de tamanho 6 60 18,25 kg=1,59
Flexibilidade de 6 60 2 Sem valor 6timo
operacio
Umforr’mdade dos Semefeito  Semefeito  Sem efeito Sem valor 6timo
péletes

Esfericidade dos péletes Sem efeito  Semefeito  Sem efeito Sem valor 6timo

8 40-60 17-22
Qualidade fisiologica 4-8 40 17-22 Sem valor étimo
das sementes peletizadas
4-8 40-60 22

Observa-se na Tabela 5.25 que as condi¢des otimizadas variam de acordo com as
respostas de interesse, portanto, € necessario estabelecer uma condi¢@o ou uma faixa de
condi¢Ges, as quais beneficiem o processo como um todo. Desta forma, foi proposta uma
faixa de condi¢es, levando em consideracdo, principalmente a flexibilidade de operagéo e

a preservaco da qualidade fisioldgica das sementes peletizadas.

Obviamente que a proposta é de carater pessoal, entretanto, as condi¢des foram
recomendadas buscando-se possessos mais eficientes possiveis, com produtos mais

uniformes e com maiores crescimentos, igualmente possiveis.
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Comparando as condi¢des otimizadas em cada resposta de interesse, chega-se a
um consenso para a utilizagdo da varidvel vazdo de suspensio em seu nivel médio (6
mL/min). Quanto aos outros fatores, propde-se a utilizagdo da varidvel concentragdo de
solidos em suspenséo dentro da faixa de 20 a 22 % (nivel 0,2 a 1), e também a utiliza¢do da
variavel temperatura do ar de entrada de jorro entre 50 e 60 OC (entre os niveis médio e

superior).

E importante ressaltar que a faixa de condigbes proposta para otimizar o processo,

garante a preservagdo da qualidade fisiolégica das sementes e abrange condi¢bes de

trabalho de maior flexibilidade.

A Figura 5.28 épresenta as superficies de respostas para as variaveis dependentes
estudadas no presente trabalho, dentro da faixa de condi¢Ses otimizadas. As principais
observagdes a serem feitas, estdo voltadas aos graficos a, g e h da Figuras 5.28, os quais
mostram que na faixa de condi¢des otimizadas, prevé-se valores aproximados de 75 a 79 %
para a eficiéncia do processo, e valores acima da unidade para as relagGes entre o vigor € a
germinagio das sementes peletizadas, garantindo portanto que a qualidade fisiolégica das
sementes peletizadas seja no minimo preservada, ja que os valores superiores aos do lote

inicial ndo apresentam diferencas significativas.

Os demais graficos apontam crescimentos satisfatorios dos péletes (Figuras 5.28d
e 5.28e), taxas elevadas do aumento da vazdo do ar de jorro (Figura 5.28f), prevendo-se

perdas aceitaveis de materiais durante o processo (Figura 5.28b e 5.28c).
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5.3 ENSAIOS EM CONDICOES OTIMIZADAS

Os ensaios em condi¢des otimizadas foram realizados utilizando-se 3000g das
sementes do lote B. Este sublote foi submetido a classificagdo por tamanho, com a

utilizagdo da peneira de 1,68 mm, de acordo com a recomendagéo feita no item 5.1.3.

A fragdo abaixo de 1,68 mm foi descartada e a fragio retida na peneira de 1,68 mm
foi submetida aos testes de germinagfo e vigor, retirando-se uma amostra de 50g para esta

finalidade. Os resultados encontram-se na Tabela 5.26.

Tabela 5.26 — Vigor e germinacdo das sementes com tamanhos acima de 1,68 mm.

TOLERANCIA

TESTE REPETICOES MEDIA (Variacio Maxima)

Obs! Aceitavel®

Vigor 92 &1 83 89 86,25 - -
Germinagdo 92 88 90 92 90,50 4 11

'Variagio maxima observada entre as repetigdes
*Variagio maxima aceitivel no nivel de 5% de probabilidade (Brasil, 1992)

O diametro médio de Sauter das sementes classificadas foi calculado em 1,84 mm,
através da Equag@o 4.1 (item 4.1.1). Cada ensaio experimental foi realizado com 100
gramas das sementes classificadas. O tempo de atomizagdo foi estipulado conforme o item
4.3.2.1, considerando-se um aumento de peso dos péletes de 3:1, para uma eficiéncia
teorica de 100 %.

Os ensaios foram realizados a 55 °C, com suspensdes contendo 22% de sélidos,
operando a uma vazdo de suspensdo de 6mL/min. Estas condi¢Oes estdo compreendidas na

faixa previamente otimizada.

A concentragiio de cada componente nas suspensdes utilizadas, foi mantida de
acordo com a formulagdo 12, apresentada na Tabela 4.6 (item 4.2.4.2), variando-se apenas
a concentragdo de argila bentonita e do novo componente a ser estudado (polvilho, calcario

e macronutrientes).
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53.1 ENSAIOS COM SUSPENSOES DE BENTONITA E POLVILHO

Os resultados dos ensaios, utilizando-se suspensdes com diferentes concentragdes
de polvilho, encontram-se na Tabela 5.27. Registra-se, em primeiro lugar, que em todos os
ensaios com suspensdes de bentonita e polvilho, nfo foi verificada a ocorréncia de quebra
dos péletes durante o processo, eliminando, portanto, o problema inicial apresentado nos

ensaios com suspensdes de bentonita pura.

Tabela 5.27 — Resultados dos ensaios com suspensoes de bentonita e polvilho.

o . RESPOSTAS DE INTERESSE
Polvitho
(%) n P Par ke  Kai Viaeo/Vi Gpae/Gi Ap  trftat
(%) () (B & G -) -) (%) (9

0,0 74,68 11,84 12,93 236 154 1,00a 1,0la 0,00 1,08
0,5 7522 10,50 12,87 235 1,54 1,02a 1,0la 037 1,08
0,6 74,50 10,16 12,13 2,36 1,54 1,0la 1,0la 0,65 1,10
0,7 75,00 1142 11,8 238 1,54 1,03 1,0la 244 1,17
0,8 78,50 11,76 8,10 2,40 155 1,00a 1,0la 594 1,19
0,9 77,90 10,45 10,96 244 155  1,00a 1,0la 937 1,22
1,0 77,44 10,18 11,3 241 156  1,00a 1,0la 1138 1,27

SR =N P N P ENSI‘HO

Calculado” 75,62 10,89 14,64 2,22 1,51 1,03 1,01 - -

* B . Fo
Respostas calculadas através dos respectivos modelos estatisticos.

a = As médias (vigor ou germinagio) ndo diferem entre si pelo teste de Tukey 5 %
(incluindo os resultados das sementes nuas - Tabela 5.26).

Os resultados da Tabela 5.27 mostram algumas tendéncias bastante claras, outras
nem tanto. A eficiéncia do processo (1), por exemplo, apresentou-se acima do esperado
para os ensaios com suspensdes contendo 0,8 a 1,0 % de polvilho. As perdas por elutriagdo
(Pg), no entanto, niio apresentaram tendéncias especificas, e mantiveram-se dentro da
margem do erro experimental que foi de = 9,1%. As perdas materiais por aderéncia as
paredes do leito (Par) apresentaram-se abaixo do valor esperado, estando todos fora da
margem de erro de * 13 %. O valor mais baixo para P,1 foi obtido no ensaio 5, utilizando a

suspensio contendo 0,8 % de polvilho.

O crescimento dos péletes foi1 maior que o esperado, tanto em relagdo 4 massa
(km), quanto ao tamanho (kg); porém n3o demonstrou nenhuma tendéncia especifica. O
vigor das sementes peletizadas apresentou-se abaixo do nivel esperado, talvez devido ao

maior tempo de armazenamento em relacdo ao lote inicial ou devido as mudangas nas
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propriedades fisicas das suspensdes utilizadas, as quais ndo foram estudadas aqui.
Entretanto, nenhuma queda foi registrada em relagéo ao vigor inicial. A germinagio, por

outro lado, apresentou valores esperados e invariaveis.

As tendéncias mais claras podem ser observadas nos resultados para a formagio de
aglomerados indesejaveis (Ag) e para o tempo global de processo, relativo ao tempo de
atomizaco (t1/t,). Pode-se observar na Tabela 5.27, que quanto maior a concentracio de
polvilho nas suspensdes, maior ¢ a quantidade de aglomerados formados e mais longo ¢

tempo globai, ou seja, menos flexivel € o processo. Os péletes produzidos nos ensaios com

SO bentonita pura e-a 0.8 %"d@'“-p@l‘é‘i@, apresen-taram---tamanhos uni-ft‘)mes,"reproduzindo COmE

certa fidelidade a distribui¢fo inicial, como mostra a Figura 5.29,

316 T T T T T (| T T
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3,2“ ad : T,V 1 25 8;;, ) 1,41 -
—— p——— 20_ 4
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| polvilho 0,8% i Polvilho 0,8%
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O~ sementes despeletizadas Porcentagem acumulada com tamanhos ou pesos

menores que os das ordenadas correspondentes (%)
Figura 5.29 — Distribuigdes granulomeétrica e distribuigao massica das sementes peletizadas
e despeletizadas (ensaios com polvilho).
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Os valores das massas e dos diametros das sementes peletizadas e despeletizadas
para 0s ensaios, bem como os valores dos desvios padrdes das distribui¢cBes dos mesmos,

encontram-se no Apéndice C2.

A distribuigio de massa dos péletes produzidos com 0,8 % de polviltho demonstrou
ser mais uniforme que aqueles produzidos com bentonita pura, apresentando também, boa
reprodutibilidade. Com base nestes resultados, recomenda-se a utilizacio de suspensdes
contendo polvilho em concentragdes variando entre 0,5 a 0,8 %. Esta recomendagio visa
eliminar eventuais quebras dos péletes durante o processo de peletizagdo com suspensdes
--de bentenita pura; e busea processos mais eficientes; sem comprometer o-desempenho dos

outros resuitados.

53.2 ENSAIOS COM SUSPENSOES DE BENTONITA, POLVILHO E
CALCARIO

Os resultados dos ensaios, utilizando-se suspensdes com bentonita, mais 0,8 % de

polvitho e diferentes concentragfes de calcario, encontram-se na Tabela 5.28.

Tabela 5.28 — Resultados dos ensaios com suspensdes de bentonita, polvilbo e calcario.

E RESPOSTAS DE INTERESSE

~  Calcario

E (%) n Pe Pua  Km ki ViaeVi Gpaw/Gi Ay tr/tat
%) ) () () () -) Q) (%) ()

*

1 0,0 74,68 11,84 12,93 236 1,54 1,00a 1,01a 000 1,08
2" 0,0 78,50 11,76 8,10 240 1,55 1,00a 1,0la 594 1,19
3 1,0 74,00 10,82 13,99 227 1,52 099a 1,0la 088 1,14
4 3,0 67,00 1494 1535 2,16 1,51 1,00a 10la 066 123
5 5,0 66,70 11,43 19,78 2,12 1,52  0,99a 1,01a 0,99 1,36
6 7,0 63,11 13,36 20,84 2,04 151 094a 098 1,12 1,42
7 10,0 5720 16,59 23,02 1,84 1,51 091a 0,96a 121 1,47

Calculado’ 75,62 10,89 14,64 2,22 1,51 1,03 1,01 - -

" Ensaio com suspensdo de bentonita pura
™ Ensaio com suspensio com bentonita e 0,8 % de polvilho

'Respostas caleuladas através dos respectivos modelos estatisticos.

a = As médias (vigor ou germinag¢fo) ndo diferem entre si pelo teste de Tukey 5 %
(incluindo os resultados das sementes nuas- Tabela 5.26).




CAP.5 - RESULTADOS E DISCUSSOES 148

Observa-se na Tabela 5.28 que a eficiéncia do processo caiu de forma acintosa
para os ensaios com suspensdes de calcario, nas concentragdes acima de 1 %. Nestes
ensaios, 0s resultados estdo bem abaixo do valor esperado (75,62%), ¢ fora da margem de
erro que foi de * 2,1 %. As perdas por elutriagio e por aderéncia as paredes do leito,

aumentam com o aumento da concentragdo de calcario.

O aumento da concentracio de calcario resulton em menores aumentos de massa
dos péletes produzidos (ky), entretanto este efeito ndo foi notado para o aumento de

tamanho (kq). O vigor e a germinagio das sementes peletizadas sofreram diminui¢Ses com

-.o--aumento -da-eoncentracode- calcario;entretanto, ndo -diferiram significativamerte,

mediante o teste de Tukey, no nivel de 5% de probabilidade.

O incremento de calcario nas suspensdes favoreceu o processo em relagdo a
formagdo de aglomerados indesejaveis, visto que produziu menos aglomerados que o
ensaio com suspensfio de bentonita mais 0,8 % de polviltho. Entretanto, tende a aumentar
com 0 aumento da concentragdo de calcario. O processo mostrou-se menos flexivel com o
aumento da concentragdo de calcério, em termos do tempo global, relativo ao tempo de

atomizac3o.

Recomenda-se, portanto, se necessario, a utilizagdo de suspensdes contendo até 1
% de calcério, visto que mantém o processo com rendimento aceitavel, preservando a
qualidade fisiologica dos produtos, e diminui a quantidade de aglomerados indesejaveis em

relaciio ao uso de suspensdes com polvilho.

53.3 ENSAIOS COM SUSPENSOES DE BENTONITA, POLVILHO E
MACRONUTRIENTES

Os resultados dos ensaios, utilizando-se suspensdes com bentonita, mais 0,8 % de
polvilho e diferentes concentragdes de cloreto de potédssio e fosfato de amonio monobasico,
encontram-se na Tabela 5.29. Devido ao tempo limitado para a realizagio deste trabalho,
ndo foi possivel estudar o efeito individual da adi¢do de cada macronutriente nas
suspensdes. Optou-se por adicionar cada nutriente na proporgéo de 1:1, estudando o efeito

conjunto dos mesmos.
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Esta etapa do trabalho ndo tem como objetivo apresentar um estudo abrangente e
preciso sobre o efeito da peletizagdo com macronutrientes, pois seriam necessarios alguns
testes no campo. Entretanto, busca-se dar inicio ao estudo, com uma analise do efeito sobre
outras respostas de interesse, e com indicagdes e recomendagdes a respeito, tendo em vista

a caréncia de trabalhos voltados a este assunto.

Tabela 5.29 — Resultados dos ensaios com suspensdes de bentonita, polvilho e nutrientes.

S ] RESPOSTAS DE INTERESSE

<  Nutrientes

% (%) n Pr Par Kkn Ka  Vpaee/Vi  Gpaete/Gi Ay tr/tat

) () () ) ) ) Q) (%) )

I’ 0,0 74,68 11,84 1293 236 1,54 1,00a 1,01a 0,00 1,08
2" 0,0 78,50 11,76 8,10 2,40 1,55 1,00a 1,01a 594 1,19
3 0,5 83,39 1,83 13,56 2,51 1,56 0,97ab 1,01a 0,00 1,19
4 0,7 83,11 2,05 11,41 2,51 1,55 0,88bc 0,97a 0,00 1,21
5 1,0 83,20 2,75 12,98 2,49 1,56 0,64c 0,92a 0,55 1,21
6 2,0 85,06 3,54 10,55 2,53 1,56 0,31de 0,690 3,62 1,19
7 3,0 83,46 6,11 949 252 1,55 0,26¢ 0,48¢c 3,88 1,13
8 4,0 82,31 996 695 248 1,55 0,06f 0,13d 394 1,22
9 5,0 86,17 3,25 997 2,53 1,57 0,01f 0,02de 4,65 1,20
10 7,0 88,34 3,13 8,06 2,58 1,57 0,00f 0,00e 4,27 1,22

Calculado’ 75,62 10,89 14,64 2,22 1,51 1,03 1,01 - -
" Ensaio com suspens3o de bentonita pura

** Ensaio com suspensdo de bentonita e 0,8 % de polvilho

'Respostas calculadas através dos respectivos modelos estatisticos.

a= As médias (vigor ou germinacéo) nfo diferem entre si pelo teste de Tukey 5 %
(incluindo os resultados das sementes nuas- Tabela 5.26).

b, ¢, d, e, f = Médias seguidas de mesma letra néio diferem entre si pelo teste de Tukey 5 %.

Observagdes importantes podem ser extraidas dos resultados apresentados na
Tabela 5.29. A eficiéncia do processo, por exemplo, aumentou substancialmente com a
adi¢do dos macronutrientes nas suspensdes de peletizagdo, até mesmo na concentra¢do mais
baixa que foi de 0,5 %. E plausivel, portanto, sugerir a investigagio de outros materiais,
inertes ou com propriedades ativas, os quais apresentem desempenhos semelhantes. Por
outro lado, o aumento da concentragdo dos macronutrientes causou perdas extremas na

qualidade fisiolégica das sementes peletizadas.

As sementes de brocolos, portanto, demonstraram grande sensibilidade & ddi¢ag -7

dos macronutrientes nas suspensdes de peletizacdo. Para ilustrar, a Figura %:30!apresentaas

g SEOAGD
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fotos tiradas cinco dias ap6s a semeadura das sementes nos testes de germinagdo, sendo

utilizadas 50 sementes em cada substrato.

\% G
b) KCl = 0,25 %; NHH,PO, = 0,25 % -;;—“i‘- =0,97 ;wéi‘el =1,01

i

Figura 5.30 — Testes de germinagdo das sementes peletizadas com macronutrientes.
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Vv, G
¢) KC1 = 0,35 %; NH;H,PO, = 0,35 % —3‘—‘- =0,88; g’“ =097

i

\Y
d) KC1=0,5 %; NHH,PO,= 0,5 % ——“’/’““i =0 =

1 1

Figura 530 — Testes de germinagio das sementes peletizadas com macronutrientes

G
4 — =092

(continuagio).
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f) KC1= 1,5 %; NHH,PO, = 1,5 % | —2 = 0,26 ; —=% = 0,48

Figura 530 — Testes de germinagdo das sementes peletizadas com macronutrientes
(continuagio).
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=" 0/. —no Vpelet . _Gpelet _
g) KCl =2 %; NH;H,PO, =2 % ~ =0,06; = =0,13

i 1

i i

Figura 530 — Testes de germinagdo das sementes peletizadas com macronutrientes

(continuagdo).
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As tendéncias observadas na Tabela 5.29 abrem um precedente importante para a
investigagdo de processos de peletiza¢do em leitos de jorro, utilizando-se os materiais em
questdo com outros tipos de sementes, as quais podem apresentar maiores resisténcias aos
macronutrientes. Observa-se também na Tabela 5.29 que os péletes produzidos
apresentaram crescimentos satisfatérios, bem acima do esperado. A formagdo de
aglomerados indesejados apresentou-se abaixo da quantidade produzida no ensaio com a
suspensiio de bentonita e 0,8 % de polvilho, no entanto, tende a aumentar com o aumento
da concentragdo dos macronutrientes. Os ensaios mostraram-se razoavelmente flexiveis,

com tempos globais relativos aos tempos de atomizagdo em torno de 1,20.

Recomenda-se, desta forma, a peletizagdo de sementes de brdocolos utilizando-se
suspensbes com até 0,7 % dos macronutrientes. Acima deste valor, a queda do vigor das
sementes peletizadas ¢ significativa. Por outro lado, sugere-se a investigacdo do efeito

individual dos macronutrientes utilizados.

5.4 ISOTERMAS DE ADSORGAO DAS SEMENTES PELETIZADAS

A Tabela 5.30 apresenta os dados experimentais do teor de umidade de equilibrio
(base seca) para as sementes de brocolos “in natura”, sementes peletizadas com suspensdo
de bentonita pura e para os péletes produzidos com suspensdo de bentonita e 0,8% de

polvilho.

Tabela 5.30 — Teores de umidade de equilibrio das sementes “in natura” e peletizadas,

obtidos pela adsor¢do em diferentes umidades relativas, a 25 °C.

Ueq (% b.s.)
¢ (decimal) Sementes Sementes peletizadas
“in natura” Bentonita pura Bentonita + polvilho
0,0 0,000 0,000 0,000
0,1 0,190 0,047 0,236
0,2 0,360 0,251 0,477
0,3 1,260 0,415 0,786
0,4 1,600 0,615 1,222
0,5 2,670 0,854 1,751
0,6 4,610 1,425 2,723
0,7 7,270 2,386 3,960
0,8 10,740 3,709 5,677

0,9 16,340 5,644 8,124
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Para o ajuste das isotermas, foram utilizados os modelos recomendados na
literatura (ver item 4.5.1). As estimativas dos pardmetros para os modelos testados, bem
como a varidncia (R?) e o desvio padrio estimados para cada modelo (DP), encontram-se

na Tabela 5.31.

Tabela 5.31 — Estimativas dos parimetros, varidncia explicada e desvio padrio de quatro
modelos usados para a adsor¢éo de umidade das sementes “in natura” (nuas)

e peletizadas, a 25°C.

-

VALORES ESTIMADOS
_____________________ GAB — DT e Chung Plost
modificade modificado modificado

*W

Nuas B.” BP™ Nuas B BP” Nuas B~ BP.” Nuas B.” BP.~

284,59 89,508 156,60 -302,5 7,8528 367,42 0,0006 0,0023 0,0010 498,28 553,29 570,62
0,6944 0,7099 0,6294 1,0264 -0,023 -1,227 0,9303 0,0996 1,5512 0,2524 0,8084 0,4807
0,0133 0,0133 0,0178 0,7379 0,7530 0,6618 1,1469 0,6809 1,1408 -21,36 -0,736 -9,572
B, 0,7058 0,7096 0,6217
Co 0,0134 0,0133 0,0178
hy -40.19 29977 30,743
h, -4995 -0478 -2,038

O w » | PARAMETRO

¢)

R® 99,74 9978 9984 97,79 98,08 9781 8755 9951 939 9143 9121 93,51
582 564 426 1743 1641 1561 2342 470 1621 1922 1921 16,67

*

Desvio padrdo relativo (%)
™ Resultados para as sementes peletizadas com suspensio de bentonita pura
™ Resultados para as sementes peletizadas com suspensio de bentonita e 0,8% de polvitho

Os par@metros do modelo de Halsey modificado ndo estdo incluidos na Tabela
5.31 devido a nfio convergéncia pelo método Quasi-Newton, Observando os resultados para
a varidncia explicada (R?) e para o desvio padrio relativo (o), nota-se uma representagio
muito satisfatoria dos dados experimentais para os modelos de GAB (sementes “in natura”
e peletizadas) e Henderson modificado (sementes peletizadas com bentonita pura). Para os
outros casos, o erro relativo ficou acima de 15 %, por isso ndo sfo recomendados para

estimar a adsorc@o das sementes nuas € peletizadas na temperatura ambiente.

Para avaliar o grau de ajuste as observagdes, estio apresentados os graficos dos

residuos na Figura 5.31.
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Sementes "in natura”

Sementes pelefizadas com bentonita
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Figura 5.31 — Grafico dos residuos de quatro modelos para os dados de adsorgdio das
sementes de brécolos “In natura” e peletizadas.
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Os residuos para os modelos de GAB (sementes nuas e peletizadas) ¢ Henderson
modificado (sementes peletizadas com bentonita pura) nfo seguem um padric de
distribuiciio € ndo comprometem o grau de ajuste. Os residuos para os outros modelos, no

entanto, seguem um padrdo sistematico de distribuicdo, o que comprova a inadequagio

destas equacdes.

A Figura 5.32 apresenta as curvas de umidade de equilibrio, ajustadas através do

modelo de GAB (Equacio 4.17).

20

&, Sementes "in natura”
“13. Péletes {bentonita pura)
151 A, Péletes (bentonita + 0,8% de poivilho)

= — Modelo de GAB {Eq. 4.22)
b T = 250¢
m -
% 10}
£
= ]
S" -
= 5t

0,0 0,2 0,4 0,6 0.8 1,0
o (=)
Figura 5.32 — Isotermas de adsorgdo das sementes de brocolos “in natura”, peletizadas com
suspensodes de bentonita pura, ¢ bentonita com 0,8% de polvilho.
O comportamento das curvas de umidade de equilibrio apresentadas na Figura
5.33, demonstrou que, em umidades relativas baixas e intermedidrias, as quais
compreendem a regido de sor¢do em multicamadas, a umidade de equilibrio aumentou

linearmente com @, tanto para sementes “in natura”, quanto peletizadas.

Para umidades relativas mais altas (regifio de condensagfo capilar), a umidade de
equilibrio aumentou de forma mais acentuada para o0s trés tipos de sementes.
Comportamentos semelhantes foram registrados por Turhan e Gunasekaran (2002), os
quais construiram as isotermas de adsor¢fio para sementes de algodio, recobertas e “in

natura”,a45e5 °C.
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Observa-se ainda na Figura 5.33 que, para uma mesma umidade relativa, as
sementes “in natura” apresentaram valores de umidade de equilibrio superiores aos valores
de U, das sementes peletizadas, tanto na regifo de sorcdo em multicamadas, quanto na

regifio de condensacéo capilar.

Valores intermediarios foram apresentados pelas sementes peletizadas com
suspensio de bentonita e 0,8% de polvilho, e abaixo, estdo os valores apresentados pelas
sementes peletizadas com suspensdo de bentonita pura. Observa-se ainda na regifio de
condensacdo capilar, que a curva para as sementes “in natura” € mais acentuada que

aquelas apresentadas pelas sementes peletizadas. -

A higroscopicidade mais baixa dos peletes produzidos demonstra estabilidade
potencialmente maior do que as sementes nuas. Os péletes formam uma barreira contra a
transferéncia de vapor d’agua para as sementes no ambiente. Assim sendo, a peletizagio
contribui para controlar o0 processo de adsor¢@o. O efeito dos recobrimentos sobre a
umidade de equilibrio pode garantir 0 manuseio seguro das sementes peletizadas em

valores préaticos de umidade relativa do ar.

Por fim, as isotermas apresentadas na Figura 5.33, s3o muito uteis, portanto, para
auxiliar nas analises de condi¢es para o armazenamento adequado dos péletes de brocolos,

em temperatura ambiente ¢ umidade relativa controlada.
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6 CONCLUSOES E SUGESTOES
6.1 CONCLUSOES

> A unidade experimental construida para o leito de jorro cénico permitiu investigar
efetivamente o fendmeno de granulacio de particulas, através de analise visual da
circulagio das particulas e da quantificagio dos efeitos de par@metros operacionais,

obtendo-se sementes peletizadas com tamanho e formato comerciais.

» O estudo preliminar sobre o efeito das condigbes operacionais do processo de jorro

na qﬁa.lic.ieade .ﬁsio.lc')gica de sementes “in natura”, permitiu recomendar ao processo de
peletizagZo a utilizagio de materiais de revestimento com propriedades isolantes térmicas.
Além disso, alertou-se para o fato de que os recobrimentos devem envolver toda a
superficie das sementes no menor tempo de processamento possivel para evitar os choques

nas paredes do letto.

> QOutro estudo prévio, demonstrou que o tamanho inicial afeta significativamente a
qualidade fisiologica das sementes. Os resultados permitiram recomendar ao processo de
peletizacgo, a classificagdo do lote de sementes de brocolos utilizando-se a peneira de 1,68

mm (10 mesh).

> Através de analise visual e quantitativa do processo de granulacio, constatou-se
uma faixa 6tima de valores da vazdo do ar de atomizacgio para uma determinada carga de
sementes, utilizando uma determinada capa de ar do conjunto de pulverizacdo, com um
posicionamento do bico atomizador a 12 cm acima da superficie do leito de particulas. O
regime de jorro obtido nestas condi¢des foi denominado de “regime de jorro com fonte

aberta”.

» Nos estudos principais sobre o efeito das condi¢des operacionais na eficiéncia do
processo de peletizagdo, perdas por elutriagdo, crescimento das particulas e taxa de
aumento da vazio do ar de jorro, ficou evidenciado uma relaciio n#o linear destas variaveis

dependentes com a vazdo da suspensio de recobrimento

» As perdas materiais por aderéncia as paredes do leito, o vigor € a germinag#o das

sementes peletizadas apresentaram relagfio linear com as varidveis dependentes estudadas.
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> Nas condi¢Bes estudadas, a variacio da temperatura do ar de entrada de 40 para 60

°C n#o influenciou significativamente nenhuma varidvel dependente.

> Os resultados para a uniformidade e esfericidade das sementes peletizadas nfo
sofreram alteragdes significativas para as condi¢Oes de operagio estudadas, embora tenha-

se verificado um arredondamento das sementes peletizadas.

» A otimizagio da eficiéncia do processo foi obtida a uma vazdo de suspensdo de
6mL/min, temperatura do ar de entrada de 40 %C e concentragiio de sélidos em suspensio de

17 %. As respostas de interesse para osta condig#o foram: eficiéncia de 85,96 %, perdas por

Iélﬁt{iac;ﬁo de 4,94 % e perdas por aderéncia as paredes do leito de 9,35 %.

» O crescimento maximo dos péletes foi obtido na vazio de suspensdo de 6mL/min,
e temperatura do ar de entrada de 60 °C. O aumento méximo de massa foi obtido para uma
concentragio de sélidos em suspensio de 17 % e o aumento maximo de tamanho para uma
concentragio de s6lidos em suspensio de 18,25 %. Nestas condi¢Bes, o aumento de massa
foi predito em 2,88 kg de revestimento por kg de sementes, ¢ 0 aurmnento de tamanho foi

predito em 1,59 vezes o tamanho inicial das sementes.

> A melhor condigdo de trabalho para uma maior flexibilidade de operagho, foi
obtida para vazdo de suspensdo de 6ml/min, temperatura do ar de entrada de 60 °Ce
concentragido de solidos em suspensio de 22 %. As respostas para esta condi¢do foram

negligenciadas, pois trata-se de uma andlise qualitativa.

> O vigor ¢ a germinagdo das sementes peletizadas foram preservados em uma
ampla faixa de valores das variaveis independentes. A faixa nfo recomendada compreende
os niveis: inferior da concentracdo de solidos em suspensio, operando em niveis elevados
da temperatura do ar de entrada e niveis baixos para vazio de suspensfo; superior para a
temperatura do ar de entrada, operando em niveis baixos da concentragdo de soélidos em
suspensdo e da vazdo de suspensdo; e inferior para a vazio de suspensdo, operando em
niveis elevados de temperatura do ar de entrada e baixos para a concentragio de sohidos em

suspensao.

> Foi proposta uma faixa de condigbes operacionais para otimizar o processo de

peletizagio, considerando todas as respostas de interesse estudadas. A faixa esta
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compreendida entre 20 a 22 % para a concentragiio de solidos em suspensdo; 50 e 60 °c

para a temperatura; a uma vazo de suspens#o de 6 mL/min.

> O sucesso das operagdes realizadas neste trabalho, atribuidas principalmente ao
desenvolvimento de sementes peletizadas, vigorosas e com grande poder germinativo,
demonstra a adequada aplicabilidade do leito de jorro e dos materiais de revestimento no
processo de peletizagdo. Atribui-se a tecnologia de quebra dos péletes quando hidratados, o

evento mais importante para tal éxito.

. » O crescimento das particulas processadas no leito de jorro néio apresentou-se de

forma uniforme. Os resultados evidenciaram que as particulas maiores capturaram mais
recobrimentos do que as particulas menores. Entretanto, o processo com sementes
classificadas com peneira de 1,68 mm, produziu péletes com distribuicio de massa e

tamanho log-normal, reproduzindo a distribuig&o inicial.

> A esfericidade das sementes aumentou em média de 0,78 para 0,86. Os resultados
evidenciaram uma leve tendéncia ao nivelamento da esfericidade das sementes peletizadas

com o tempo de processo.

> A adi¢iio de polvilho nas suspensdes de peletizagio, eliminou eventuais quebras
dos péletes que ocorreram durante o processo de peletizagdo com suspensdes de bentonita
pura, Foi recomendada a utilizacdo de suspensdes contendo polvilho em concentragBes

variando entre 0,5 a 0,8 %.

» Foi recomenda a utilizacio de suspensGes contendo até 1 % de calcario. A
utilizagio deste mineral nas concentragSes recomendadas nio compromete a eficiéncia do
processo de peletizagdo, preserva a qualidade fisiologica dos produtos, e diminui a

quantidade de aglomerados indesejaveis em relagio ao uso de suspensdes com polviltho.

> A adiciio dos macronutrientes cloreto de potassio e fosfato de amdnio monobasico
nas suspensGes de peletizagiio, resultaram em processos bem mais eficientes que o
esperado. Entretanto, o incremento destas substincias nas suspensdes causaram perdas
extremas na qualidade fisiologica das sementes peletizadas. Recomendou-se, desta forma, a

utilizagio de suspensdes contendo até 0,7 % dos macronutrientes, na proporgéo de 1:1.
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» Dados experimentais de equilibrio de umidade foram gerados para as sementes de
brécolos “in natura” e peletizadas com suspensdes de bentonita pura e bentonita com
polvilho. O modelo de Guggenheim-Anderson-de Boer (GAB) apresentou os melhores
ajustes para os dados de adsor¢io, quando comparado a quatro outros modelos (Chung-
Pfost modificado; Halsey modificado; Oswin modificado; e Henderson meodificado). O
modelo de Henderson modificado apresentou também excelentes ajustes, porém apenas

para as sementes peletizadas com suspens#o de bentonita pura.

> O revestimento das sementes de brdécolos foi efetivo em toda a regido das

- isotermas-de-adsorgio de umidade. As sementes peletizadas adsorveram menos umidade

que as sementes “in natura” para uma mesma umidade relativa, a 25 °C. A aplicagio dos
revestimentos de bentonita sobre as sementes de brécolos mostrou-se vantajosa, visto que a

adsor¢io de vapor de 4gua nas sementes peletizadas pode ser melhor controlada.

» As isotermas obtidas podem ser utilizadas para auxiliar nas analises de condigdes
para o armazenamento adequado dos péletes de brécolos, em temperatura ambiente e

umidade relativa controlada.

» Como conclusiio final, acredita-se que este estudo pode colaborar com o
desenvolvimento de uma nova tecnologia para a peletizagdo de sementes, utilizando
materiais de peletizagio de béixo custo e de grande disponibilidade. O estudo mostrou que
o processo em leito de jorro pode produzir sementes peletizadas com 6tima qualidade.
Alem disso, ¢ possivel produzir e comercializar sementes peletizadas a custos mais baixos
que os oferecidos pelas atuais empresas de revestimento de sementes, que utilizam-se das

tecnologias retidas em méos estrangeiras.
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6.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

> Projetar e construir recobridores ou granuladores de leitos fluidizados ou de jorro,
com fluxo de ar adicional na regifio anular, para facilitar a secagem das particulas e das

paredes do leito, visando melhorar a flexibilidade das operacdes.

> Peletizar sementes pequenas, com tamanhos inferiores a Imm, em leito fluidizado,
utilizando os materiais de revestimento recomendados no presente trabalho.

» Investigar efetivamente a tecnologia de quebra dos péletes, determinando as
propriedades fisicas da argila bentonita, as quais promovem tal fendmeno e,
adicionalmente, estudar outros tipos de argilas e a influéncia das propriedades fisicas das

suspensées sobre 0 Processo.

> Investigar o efeito da utilizacfio de varios conjuntos de atomizacio, buscando bicos

atomizadores mais resistentes ao desgaste, como os construidos em ceramica, por exermplo.

» Ampliar o estudo realizado no presente trabalho, sobre a faixa de valores da vazio
do ar de atomizag@o para uma determinada carga de particulas e posicionamento do bico

atomizador, investigando a existéncia de diferentes regimes de jorro ou de fluidizacéo.
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APENDICE A
DEFINIQEO DE TERMOS

AP.A] PELETIZACAO

Apesar de ndo fazer parte do dicionario oficial da lingua portuguesa, o termo
"peletizagdo” ¢é amplamente utilizado em varios setores da industria brasileira, como por
exemplo, peletiza¢do de racbes, de plasticos, de minérios, dentre outros. Na inddstria de
sementes, o termo peletizacdo, adaptado do inglés "pelleting" ou "pelletizing", refere-se a

e um dos processos de recobrimento visando o aumento aparente do tamanho das sementes

para facilitar a semeadura (Silva, 1997). No presente trabalho, os termos "peletizacdo" e
seu derivado "pélete” foram exclusivamente utilizados para descrever respectivamente, 0

processo de granulacio de sementes e o produto resultante.

AP.A2 MATERIAIS DE ENCHIMENTO OU RECHEIOS

Sdo substincias inertes, as quais se apresentam tanto como uma mistura de muitos
diferentes tipos de minerais €/ou substincias orgénicas, ou como um tnico componente. A
fun¢io destes matenais € alterar o tamanho, a forma e o peso das sementes de maneira a
facilitar a semeadura. Dentre muitos materiais utilizados, estio incluidos: calcario, gesso,
talco, vermiculita, terra diatomadcea, argila caolim e argila bentonita. (Kitamura et al., 1981

¢ Porter e Kaerwer, 1974)

AP.A3 MATERIAIS CIMENTANTES, ADESIVOS OU LIGANTES

Sao também substancias inertes que tém a funcio de manter coesos os materiais de
enchimento. Uma lista geral pode ser obtida de patentes, dentre os quais citam-se: goma
arabica, gelatina, metil celulose e carboxil metil celulose (Kitamura et al., 1981 ¢ Porter e

Kaerwer, 1974).

AP.A4 RECOBRIMENTO

Para evitar confusdo, as sementes processadas neste trabalho foram unicamente
denominadas "péletes”. Porém, variavelmente os materiais aderidos a essas sementes foram
expressos como "coberturas”, "revestimentos” ou "recobrimentos”, a0 passo que 0s termos

“recobrimento de sementes” e “revestimento de sementes” referem-se ao processo geral
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envolvendo peletizacdo ou filmes de recobrimento (Roos e Moore, 1975), e neste sentido s6
foam mencionados aqui de forma especifica para explicar ou descrever o processo utilizado

pelas industrias de sementes.

AP.A5 PELETIZACAO EM LEITO DE JORRO

Na literatura sobre os leitos de jorro € comum encontrar trabalhos com os termos
“recobrimento” e “granulag@o” como técnicas para o processamento de particulas para fins
industrialmente diversificados. O termo recobrimento em leito de jorro refere-se ao

processo em que apenas uma pequena quantidade de materiais € aderida as particulas sem

jorro, uma quantidade substancial de materiais ¢ aderida, ocorrendo o crescimento das

particulas durante a operagéo.

Por outro lado, a terminologia adotada pelas inddstrias de sementes envolve o
termo "recobrimento de sementes" tanto nos processos de peletizagio, quanto em filmes de
recobrimento, indicando uma contraposigiio com o termo "recobrimento em leitos de jorro”,
que € citado na literatura apenas para os processos envolvendo os filmes ou revestimentos

que n#o alteram o peso € o tamanho das sementes.

Em adi¢#o, ndo foram encontrados trabalhos referindo-se ao termo "peletizacdo de
sementes em leitos de jorro”, talvez por se tratar de uma denominagio especifica das
indidstrias de sementes e, além disso, sfo raros os trabalhos relacionados & granulagfo,
especificamente de sementes em leitos de jorro. Conseqlientemente, a escolha do termo
peletizacio, introduzido no titulo desta tese, foi meramente arbitrario, uma vez que estes

termos se equivalem. Contudo, o termo “granulagiio” ¢ citado neste trabalho para referir-se

aos mecanismos do processo ou para generalizar o fendmeno.

AP.A6 AGLOMERACAO

E a formacfo indesejavel, que ocorre quando duas ou mais particulas se agregam
para formar uma maior. Dentre os mecanismos de formagio dos aglomerados, destacam-se
a solidificacdo de pontes liquidas, ligagbes liquidas de materiais muito aderentes ou

ligagBes moleculares (Rumpf, 1977).

alterar seus tamanhos e suas propriedades originais, e para o termo granulacdo em leito de
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Para o presente trabalho, os termos "gémeos”, "péletes multiplos” e "bolas de

neve”, referem-se, respectivamente aos aglomerados com dois péletes de tamanhos
similares; aglomerados com trés a cinco péletes; e aglomerados formados por mais de cinco

péletes podendo crescer até atingir tamanhos consideravels.
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APENDICE B

TABELAS DE ESTIMATIVA DOS EFEITOS

Tabela AP.B1 — Estimativa dos efeitos sobre a eficiéncia do processo de peletizagio.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito c t(2) 95% 959% Significdncia
Média Global 60,78 0,58 104,16 58,26 63,29 Significativo
Curvatura 38,12 2,23 17,06 28,50 47,73 Significativo
(1) Qs 13,45 1,17 11,53 8,43 18,47 Significativo
(2) Te -0,20 1,17 -0,17 -5,22 4,82 -
‘GG 29,7017 83T A1472 468 Significativo
(12) 6,90 1,17 5,91 1,88 11,92 Significativo
(13) 3,80 1,17 3,26 -1,22 8,82 -
(23) 2,55 1,17 2,19 -2,47 7,57 -
(123) -1,35 1,17 -1,16 -6,37 3,67 -
* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)
Tabela AP.B2 — Estimativa dos efeitos sobre as perdas por elutriago.
Fator Efeito o  tQ)° L“fgsco/‘:“f' L‘“g"sfz’“f' Significancia
Média Global 21,91 0,66 33,30 19,08 24,74 Significativo
Curvatura -28,89 2,52 -1147 -39,73 -18,05 Significativo
(1 Qs -11,78 1,32 -8.95 -17,44 -6,11 Significativo
2) T, -1,57 1,32 -1,20 -7,24 4,09 -
3)Cs 6,23 1,32 473 0,56 11,89 Significativo
(12) -8,38 1,32 -6,36 -14,04 -2,71 Significativo
(13) -4,18 1,32 -3,17 -9,84 1,49 -
(23) 43 1,32 0,32 -5,24 6,09 -
(123) -4,18 1,32 -3,17 -9.84 1,49 -

* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)
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Tabela AP.B3 — Estimativa dos efeitos sobre as perdas por aderéncia as paredes do leito.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito (o} t(2) " 959, 95% Significincia

Média Global 12,43 0,65 18,99 9,61 15,24 Significativo
Curvatura -1,98 2,51 -0,79 -12,76 8,80 -
(D Qs -2,50 1,31 -1,91 -8,13 3,13 -
(2) T. 325 1,31 2,48 2,38 8,88 .
(3) Cs 2,35 1,31 1,80 -3,28 7,98 -
(12) 3,60 1,31 2,75 -2,03 9,23 -
(13) 0,70 1,31 0,54 -4,93 6,33 -
(23) -1,15 1,31 -0,88 -6,78 4,48 -

-{123) 6,90 1,31 5.27 127 12,53 - Sipnificativo

* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)

Tabela AP.B4 — Estimativa dos efeitos sobre as perdas por aderéncia ao corpo do bico.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito G t@)" 95% 959, Significincia

Média Global 4,08 0,43 9,56 2,24 5,91 Significativo
Curvatura -5,62 1,63 -3,44 -12,64 1,41 -
(1) Qs -0,65 0,85 -0,76 -4,32 3,02 -
) T. -1,20 0,85 -1,41 -4,87 2,47 -
3)Cs 0,50 0,85 0,59 -3,17 4,17 -
(12) -1,90 0,85 -2,23 -5,57 1,77 -
(13) -0,90 0,85 -1,06 -4,57 2,77 -
(23) -0,65 0,85 -0,76 -4,32 3,02 -
(123) -0,15 0,85 -0,18 -3,82 3,52 -

* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)

Tabela AP.B5 — Estimativa dos efeitos sobre o aumento de massa das sementes peletizadas.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito c tQ2)’ 959, 959, Significincia
Média Global 1,63 0,014 118,24 1,57 1,69 Significativo
Curvatura 1,82 0,053 3452 1,59 2,05 Significativo
(1) Qs 0,30 0,028 11,04 0,19 0,42 Significativo
2)T. 0,06 0,028 2,24 -0,06 0,18 -
(3) Cs -0,61 0,028  -22,30 -0,73 -0,50 Significativo
(12) 0,43 0,028 1574 0,32 0,55 Significativo
(13) 0,01 0,028 0,28 -0,11 0,13 -
(23) -0,01 0,028  -0,42 -0,13 0,11 -
(123) -0,17 0,028  -6,09 -0,29 -0,05 Significativo

* Efeitos padronizados = Efeito/s (com 2 graus de liberdade)
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Tabela AP.B6 — Estimativa dos efeitos sobre o crescimento de tamanho dos péletes.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito G t@2)" _95% 95% Significdncia
Meédia Global 1,35 0,008 175,29 1,31 1,380 Significativo
Curvatura 0,43 0,029 14,60 0,30 0,556 Significativo
(1) Qs 0,08 0,015 5,19 0,01 0,146 Significativo
T 0,01 0,015 0,63 -0,06 0,076 -
3) Cs -0,10 0,015 -6,82 -0,17 -0,039 Significativo
(12) 0,09 0,015 6,10 0,03 0,160 Significativo
(13) 0,03 0,015 1,90 -0,04 0,095 -
(23) 0,01 0,015  -0,83 -0,08 0,053 -
(123) _ . 002 0,015 0,99 sl 05 BT

* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)

Tabela AP.B7 — Estimativa dos efeitos sobre a uniformidade de massa dos péletes.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito o t(2) * _95% 959, Significincia

Média Global 1,35 0,06 21,55 1,08 1,62 Significativo
Curvatura 0,25 0,24 1,06 -0,78 1,28 -
(1 Qs 0,38 0,12 3,02 -0,16 0,92 -
) T. -0,06 0,12 -0,46 -0,60 0,48 -
3)Cs 0,12 0,12 0,98 -0,42 0,66 -
(12) -0,03 0,12 -0,26 -0,57 0,51 -
(13) 0,19 0,12 1,50 -0,35 0,73 -
(23) -0,17 0,12 -1,34 -0,71 0,37 -
(123) -0,10 0,12 -0,82 -0,64 0,44 -

* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)

Tabela AP.B8 — Estimativa dos efeitos sobre a uniformidade de tamanho dos péletes.

Lim. Conf. Lim. Conf.

Fator Efeito o t2)" 959 959 Significincia

Meédia Global 1,26 0,05 25,04 1,04 1,47 Significativo
Curvatura -0,43 0,19 22,22 -1,25 0,40 -
(1) Qs 0,24 0,10 242 0,19 0,67 -
T, 0,00 0,10 0,02 -0,43 043 -
(3)Cs 0,23 0,10 232 -0,20 0,66 -
(12) -0,11 0,10 -1,07 -0,54 0,32 -
(13) 0,01 0,10 0,12 -0,42 0,44 -
(23) 025 010 2,47 -0,68 0,18 -
(123) -0,19 0,10 -1,87 -0,62 0,24 -

* Efeitos padronizados = Efeito/c (com 2 graus de liberdade)
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Tabela AP.B9 — Estimativa dos efeitos sobre a esfericidade dos péletes.
Fator Efite o t@) SCO/‘:"f' L‘“;'Sf,i?“f' Significancia
Média Global 1,09 0,01 142,91 1,06 1,13 Significativo
Curvatura 0,06 003 2,00 0,07 0,18 -
(1) Qs 0,01 0,02 0,35 -0,06 0,07 -
(2) T, 0,02 0,02 1,04 -0,05 0,08 -
(3) G -0,01 0,02 -0,81 -0,08 0,05 -
(12) 0,00 0,02 029 -0,06 0,07 -
(13) 0,00 0,02 0,08 -0,06 0,07 -
(23) 0,02 002  -1,61 0,09 0,04 .

* Efeitos padronizados = Efeito/o (com 2 graus de liberdade)
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APENDICE C

TABELAS E GRAFICOS DAS DISTRIBUICOES DE MASSA E TAMANHO DOS

PELETES

AP.C1 ~ VALORES DOS DIAMETROS E DAS MASSAS DAS SEMENTES PELETIZADAS
E DESPELETIZADAS NOS ENSAIOS DE OTIMIZACAQO

Tabela AP.C1 — Didmetros das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 1 a 3.

NUMERO DIAMETROS GEOMETRICOS (mm)
DE .. .Ensaiol Ensaio2 . ... . .. Ensaio 3
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” Desp.” Pel.” Desp.”
1 2,92 2,16 2,97 1,83 2,93 2,12
2 3,45 2,00 2,78 1,87 2,80 1,88
3 2,43 1,95 3,48 2,18 2,10 1,68
4 2,56 1,90 3,16 2,05 3,12 2,12
5 2,98 1,92 2,99 2,13 3,44 2,31
6 3,41 2,02 2,18 1,60 2,53 1,91
7 3,26 2,39 2,53 1,63 2,51 1,93
8 2,42 1,69 2,61 1,74 2,73 1,87
9 3,24 2,26 2,99 2,01 3,10 2,02
10 3,62 2,30 2,57 1,73 2,46 1,93
11 2,78 2,01 3,20 2,23 2,31 1,88
12 2,26 1,55 3,33 2,19 2,41 1,86
13 3,07 2,24 3,14 1,94 3,13 2,05
14 2,93 1,97 2,83 1,93 2,59 1,89
15 3,00 1,95 1,69 1,59 2,58 1,91
d* 2,96 2,02 2,83 1,91 2,72 1,96
o4 0,41 0,22 0,46 0,22 0,37 0,15
84 () 1,42 1,77

" Sementes peletizadas

™ Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C2 —~ Diametros das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 4 a 6.

DIAMETROS GEOMETRICOS (mm)

NUMERO
DE Ensaio 4 Ensaio 5 Ensaio 6
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” f{)esp.M Pel,’ Desp.”
1 2,78 1,98 2,26 1,84 2,27 1,76
2 2,57 1,81 2,00 1,61 3,19 2,16
3 2,75 2,01 2,34 1,85 2,41 1,69
4 2,26 1,65 2,49 1,77 2,84 1,81
5 2,67 1,93 2,64 1,91 2,49 1,85
6 2,85 2,13 1,76 1,42 2,93 2,29
7. 241 1,82 231 1,75 2,81 207
8 2,48 1,91 2,32 1,91 3,16 2,24
9 2,25 1,76 2,40 1,95 2,76 2,01
10 2,45 1,90 2,43 1,80 331 2,32
11 2,31 1,69 1,87 1,51 2,71 2,05
12 2,52 1,87 2,47 1,94 2,83 2,19
13 1,88 1,43 2,45 1,93 2,32 1,72
14 2,12 1,58 2,65 1,85 2,32 1,76
15 2,56 1,84 2,15 1,78 3,00 2,05
d* 2,46 1,82 2,30 1,79 2,76 2,00
G4 0,26 0,18 0,26 0,16 0,33 0,22
8q () 1,09 1,27 1,11

" Sementes peletizadas
™ Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C3 — Diametros das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 7a 9.

DIAMETROS GEOMETRICOS (mm)

NUMERO
DE Ensaio 7 Ensaio 8 Ensaio 9
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” Desp. Pel.” Desp.
1 2,58 2,00 2,50 2,00 2,42 1,72
2 2,47 1,86 2,44 1,89 2,58 2,00
3 2,09 1,68 2,49 1,87 2,82 2,08
4 2,29 1,72 2,25 1,82 2,24 1,65
5 2,41 1,76 2,12 1,64 2,75 2,57
6 2,66 1,91 2,86 2,27 2,21 1,72
7 GG 2,52 ¢ E— 2.73 120§ COT—
8 2,35 1,81 2,06 1,65 1,93 1,62
9 2,86 2,13 2,15 1,74 2,16 1,74
10 2,31 1,88 2.24 1,71 2,56 1,94
11 1,95 1,67 2,35 1,85 1,99 1,67
12 2,53 1,89 2,22 1,68 2,53 1,95
13 2,41 1,92 2,44 1,97 2,15 1,59
14 2,64 2,12 2,20 1,73 2.09 1,72
15 2,58 1,95 2,42 2,05 2,14 1,69
d’ 2.41 1,86 2,35 1,85 2,35 1,84
T4 0,26 0,16 0,21 0,17 0,29 0,26
84 (%) 1,22 0,94

" Sementes peletizadas
*k .
Sementes despeletizadas




APENDICE C - TABELAS E GRAFICOS DAS DIS TRIBUIGOES DE TAMANHO E DE MASSA DOS PELETES 190

Tabela AP.C4 — Diametros das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 10 e 11.

NUMERO DIAMETROS GEOMETRICOS (mm)

DE Ensaio 10 Ensaio 11
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” Desp.**
1 2,34 1,55 2,31 1,95
2 2,85 2,02 2,47 1,79
3 2,31 1,82 2,58 1,84
4 2,53 2,11 1,92 1,42
5 1,73 1,43 2,73 2,04
6 2,26 1,84 2,78 2,21
S - - 1,95 S '1;69 ......25.5_1 e D GG
8 1,89 1,45 2,10 1,90
9 1,94 1,47 2,45 1,87
10 2,22 1,62 2,37 1,78
11 2,38 1,90 1,97 1,64
12 2,92 1,98 2,56 1,93
13 2,66 2,04 2,80 2,19
14 2,09 1,57 2,69 1,75
15 2,63 1,85 2,96 2,20
df 2,31 1,76 2,48 1.91
o4 0,36 0,23 0,31 0,22
34 () 1,17 1,07

* Sementes peletizadas
™ Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C5 — Massas das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 1 a 3.

NUMERO MASSAS (g)
DE Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” Desp.” Pel.” Desp.”
1 0,0204 0,0059 0,0191 0,0056 0,0213 0,0070
2 0,0315 0,0071 0,0171 0,0049 0,0195 0,0065
3 0,0135 0,0048 0,0301 0,0070 0,0082 0,0036
4 0,0141 0,0045 0,0251 0,0064 0,0219 0,0066
5 0,0282 0,0072 0,0200 0,0066 0,0301 0,0083
6 0,0365 0,0084 0,0085 0,0027 0,0130 0,0052
S S 0’0271 0,0069 0,0134 ......... 0,0943 0,0122 S 0}0@5@ e
8 0,0074 0,0058 0,0149 0,0047 0,0148 0,0056
9 0,0271 0,0069 0,0228 0,0071 0,0233 0,0071
10 0,0345 0,0089 0,0131 0,0043 0,0121 0,0048
11 0,0188 0,0054 0,0240 0,0073 0,0103 0,0045
12 0,0120 0,0038 0,0306 0,0076 0,0117 0,0053
13 0,0217 0,0063 0,0269 0,0070 0,0241 0,0060
14 0,0218 0,0064 0,0173 0,0052 0,0144 0,0057
15 0,0289 0,0070 0,0041 0,0036 0,0155 0,0063
16 0,0164 0,0054 0,0109 0,0034 0,0139 0,0055
17 0,0196 0,0054 0,0259 0,0065 0,0162 0,0059
18 0,0255 0,0069 0,0214 0,0057 0,0121 0,0052
19 0,0277 0,0078 0,0170 0,0058 0,0102 0,0046
20 0,0197 0,0060 0,0142 0,0049 0,0136 0,0053
21 0,0267 0,0070 0,0166 0,0054 0,0143 0,0060
22 0,0203 0,0057 0,0128 0,0042 0,0098 0,0041
23 0,0305 0,0086 0,0198 0,0066 0,0165 0,0066
24 0,0251 0,0069 0,0139 0,0044 0,0151 0,0063
25 0,0105 0,0032 0,0277 0,0073 0,0202 0,0063
26 0,0170 0,0050 0,0119 0,0041 0,0164 0,0062
27 0,0156 0,0048 0,0095 0,0035 0,0134 0,0053
28 0,0179 0,0053 0,0144 0,0048 0,0113 0,0048
29 0,0295 0,0062 0,0147 0,0048 0,0168 0,0060
30 0,0194 0,0058 0,0245 0,0068 0,0214 0,0063
m 0,0222 0,0062 0,0181 0,0054 0,0158 0,0057
Cm 0,0073 0,0013 0,0067 0,0014 0,0050 0,0010
Sm () 1,51 1,47 1,87

" Sementes peletizadas
" Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C6 — Massas das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 4 a 6.

NUMERO MASSAS (g)
DE Ensaio 4 Ensaio § Ensaio 6
SEMENTES  pgp’ Desp.” Pel.” Desp.” Pel.” Desp.”
1 0,008 0,004 0,018 0,006 0,010 0,004
2 0,011 0,005 0,014 0,005 0,022 0,008
3 0,011 0,005 0,016 0,006 0,009 0,004
4 0,011 0,005 0,010 0,004 0,015 0,005
5 0,014 0,007 0,015 0,006 0,014 0,006
6 0,004 0,002 0,018 0,007 0,019 0,007
. 9’019 S 0’005 . 0,@12 . 0’004 0,017 0_5007 [
8 0,012 0,006 0,012 0,005 0,022 0,008
9 0,010 0,005 0,010 0,004 0,014 0,005
10 0,013 0,006 0,011 0,006 0,028 0,007
11 0,006 0,003 0,011 0,004 0,017 0,007
12 0,014 0,006 0,015 0,006 0,018 0,007
13 0,013 0,006 0,007 0,003 0,010 0,004
14 0,013 0,006 0,008 0,004 0,013 0,005
15 0,009 3,004 0,015 0,006 0,020 0,008
16 0,014 0,006 0,011 0,005 0,014 0,006
17 0,011 0,005 0,014 0,006 0,019 0,007
18 0,007 0,004 0,013 0,005 0,018 0,607
19 0,015 0,007 0,012 0,005 0,017 0,006
20 0,004 0,002 0,015 0,006 0,008 0,003
21 0,011 0,006 0,011 0,004 0,013 0,005
22 0,008 0,004 0,011 0,005 0,018 0,007
23 0,007 0,004 0,014 0,005 0,006 0,003
24 0,014 0,007 0,022 0,007 0,010 0,004
25 0,008 0,004 0,010 0,004 0,010 0,004
26 0,011 0,005 0,011 0,005 0,014 0,006
27 0,016 0,008 0,014 0,006 0,012 0,005
28 0,006 0,003 0,018 0,007 0,011 0,004
29 0,018 0,008 0,011 0,004 0,014 0,005
30 0,005 0,003 0,027 (0,009 0,014 0,005
m 0,0104 0,0051 0,0135 0,0052 0,0148 0,0056
Gm 0,0036 0,0016 0,0042 0,0013 0,0048 0,0015
Om (=) 1,08 1,29 1,21

" Sementes peletizadas
" Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C7 — Massas das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 72 9.

NUMERO MASSAS (g)
DE Ensaio 7 Ensaio 8 Ensaio 9
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” Desp. Pel.” Desp.”
1 0,0146 0,0062 0,0124 0,0063 0,0121 0,0065
2 0,0132 0,0062 0,0106 0,0050 0,0172 0,0085
3 0,0091 0,0045 0,0111 0,0052 0,0180 0,0087
4 0,0104 0,0049 0,0086 0,0045 0,0091 0,0053
5 0,0111 0,0048 0,0091 0,0044 0,0173 0,0086
6 0,0163 0,0071 0,0164 0,0074 0,0096 0,0054
- 0,0062 S 0’0031 .............. 6,0149 ............. 0,0066 e 0,0161 e 0’0987 -
8 0,0098 0,0047 0,0081 0,0042 0,0075 0,0045
9 0,0176 0,0072 0,0080 0,0040 0,0081 0,0048
10 0,0101 0,0053 0,0097 0,0046 0,0133 0,0072
11 0,0066 0,0036 0,0092 0,0040 0,0078 0,0046
12 0,0135 0,0040 0,0100 0,0050 0,0127 0,0070
13 0,0125 0,0058 0,0116 0,0055 0,0089 0,0054
14 0,0127 0,0070 0,0089 0,0045 0,0085 0,0050
15 0,0147 0,0064 0,0119 0,0056 0,0082 0,0049
16 0,0120 0,0052 0,0095 0,0044 0,0140 0,0070
17 0,0095 0,0044 0,0113 0,0053 0,0062 0,0036
18 0,0092 0,0047 0,0100 0,0053 0,0085 0,0052
19 0,0201 0,0083 0,0102 0,0049 0,0051 0,0033
20 0,0079 0,0037 0,0052 0,0029 0,0118 0,0067
21 0,0097 0,0049 0,0098 0,0050 0,0101 0,0053
22 0,0095 0,0043 0,0101 0,0050 0,0085 0,0054
23 0,0036 0,001% 0,0110 0,0051 0,0114 0,0063
24 0,0062 0,0032 0,0086 0,0046 0,0063 0,0037
25 0,0135 0,0062 0,0098 0,0049 0,0098 0,0057
26 0,0154 0,0066 0,0111 0,0055 0,0072 0,0046
27 0,0154 0,0065 0,0087 0,0046 0,0099 0,0058
28 0,0140 0,0063 0,0083 0,0040 0,0131 0,0076
29 0,0159 0,0068 0,0073 0,0035 0,0040 0,0027
30 0,0047 0,0025 0,0107 0,0051 0,0078 0,0051
m 0,0115 0,0052 0,0101 0,0049 0,0103 0,0058
Om 0,0040 0,0015 0,0021 0,0009 0,0036 0,0016
Om (-} 1,17 1,17 1,27

" Sementes peletizadas
" Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C8 — Massas das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios 10 e 11.

NUMERO MASSAS (g)
DE Ensaio 10 Ensaio 11

SEMENTES ~ po* Desp. Pel.’ Desp.”

*

1 0,0154 0,0061 0,0085 0,0052
2 0,0186 0,0070 0,0149 0,0074
3 0,0133 0,0046 0,0139 0,0071
4 0,0173 0,0067 0,0179 0,0088
5 0,0132 0,0052 0,0061 0,0038
6 0,0123 0,0051 0,0132 0,0058
7 - (,0067 -0,0029-- 0,0090— 00054
8 0,0082 0,0060 0,0120 0,0066
9 0,0161 0,0078 0,0152 0,0061
10 0,0166 0,0067 0,0129 0,0069
11 0,0062 0,0037 0,0108 0,0049
12 0,0114 0,0049 0,0117 0,0068
13 0,0101 0,0047 0,0050 0,0034
14 0,0142 0,0056 0,0084 0,0053
15 0,0149 0,0065 0,0113 0,0050
16 0,0185 0,0065 0,0100 0,0048
17 0,0117 0,0050 0,0132 0,0073
18 0,0102 0,0054 0,0160 0,0088
19 0,0165 0,0064 0,0172 0,0087
20 0,0174 0,0066 0,0074 0,0046
21 0,0130 0,0068 0,0141 0,0057
22 0,0109 0,0048 0,0095 0,0055
23 0,0134 0,0056 0,0148 0,0066
24 0,0150 0,0069 0,0171 0,0086
25 0,0133 0,0057 0,0080 0,0049
26 0,0047 0,0022 0,0103 0,0047
27 0,0137 0,0058 0,0133 0,0057
28 0,0086 0,0051 0,0061 0,0037
29 0,0104 0,0046 0,0136 0,0059
30 0,0153 0,0060 0,0046 0,0022
m 0,0129 00056 00115  0,0059
Om 0,0036 0,0012 0,0037 0,0016
Om () 1,28 1,15

" Sementes peletizadas
™ Sementes despeletizadas
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AP.C2 — VALORES DOS DIAMETROS E DAS MASSAS DAS SEMENTES PELETIZADAS
E DESPELETIZADAS NOS ENSAIOS EM CONDICOES OTIMIZADAS

Tabela AP.CY — Didmetros das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios em

condi¢des otimizadas.

DIAMETROS GEOMETRICOS (mm)

NUMERO
DE Bentonita pura Polvilho 0,8%
SEMENTES Pel.” Desp.” Pel.” Desp.”

1 3,31 2,22 3,34 2,27
2 2342 ..206 . 308 2,14
3 3,05 2,09 2,74 1,89
4 3,28 2,33 2,88 2,02
3 2,93 2,05 3,30 2,20
6 3,16 2,21 3,38 2,43
7 3,13 2,22 3,05 2,18
8 3,37 2,21 3,11 2,05
9 3,28 2,23 3,04 2,09
10 3,04 2,30 3,07 2,11
11 3,34 2,22 2,86 2,12
12 3,20 2,08 3,18 2,01
13 3,07 2,24 3,19 2,10
14 3,18 2,29 2,96 2,12
15 2,91 2,07 3,20 2,29
d 3,16 2,19 3,09 2,13
o F 0,14 0,09 0,18 0,13

84 (+) 0,97

" Sementes peletizadas

" Sementes despeletizadas
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Tabela AP.C10 — Massas das sementes peletizadas e despeletizadas nos ensaios em

condi¢Oes otimizadas.

NUMERO MASSAS (g)
DE Ensaio 19 Ensaio 11

SEMENTES  pel”  Desp.”™  Pel.”  Desp.”

*

1 0,0272  0,0082  0,0249  0,0076
2 0,0253  0,0071 00241  0,0072
3 0,0274  0,0080  0,0218  0,0069
4 0,0258  0,0077  0,0229  0,0071
5 0,0209  0,0076  0,0205  0,0055

6 . 0,0269. . 0,0083......0,0249 . ..0,0080
7 0,0250  0,0079  0,0208  0,0068
8 0,0291  0,0081 00197  0,0064
9 0,0246  0,0077  0,0226  0,0072

10 0,0221  0,0078  0,0206  0,0069
11 0,0295  0,0088  0,0189  0,0064

12 0,0270  0,0071  0,0205  0,0066

13 0,0226  0,0077  0,0236  0,0080

14 0,0284  0,0088  0,0185  0,0058

15 0,0230  0,0072  0,0230  0,0068

16 0,0301  0,0079  0,0233  0,0074

17 0,0211  0,0074 0,019  0,0062

18 0,0212  0,0077  0,0202  0,0065

19 0,0207  0,0063  0,0183  0,0062

20 0,0229  0,0074  0,0195  0,0067

21 0,0250  0,0085 00246  0,0076

22 0,0200 00073  0,0259  0,0082

23 0,0233  0,0075  0,0223  0,0074

24 0,0284  0,0075  0,0209  0,0069

25 0,0270 0,008  0,0165  0,0057

26 0,0250  0,0072  0,0200  0,0068

27 0,0243  0,0083  0,0265  0,0080

28 0,0223  0,0067  0,0270  0,0085

29 0,0265  0,0087  0,0253  0,0082

30 0,0273  0,0088  0,0187  0,0062

m 0,0250  0,0078  0,0218  0,0070

O 0,0029  0,0006 00027  0,0008

Sm (+) 1,41 1,12

" Sementes peletizadas
Sementes despeletizadas
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AP.C3 — GRAFICOS DAS DISTRIBUICOES DE MASSA E TAMANHO DAS SEMENTES
PELETIZADAS E DESPELETIZADAS NOS ENSAIOS DE OTIMIZACAO

1 1 3
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Figura AP.C1 — Distribuigdo granulométrica e distribuigdio massica das sementes
peletizadas e despeletizadas para os ensaios 2 ¢ 3.



APENDICE C - TABELAS E GRAFICOS DAS DISTRIBUICGES DE TAMANHO E DE MASSA DOS PELETES 198

2,8 4 :
ENSAIO 4

, = 1.09

15

i [] F ¥

T ENSAIO 4 7
|8 _=1,08 ]
10 -
— ™
¥ ) ]
E“ /
5 - -
0 i ] 1 i
5 10 40 70 g5 99,5
26 T T T T T T o5 T T ; T T ]
JENSAIOS5 J ENSAIO 5 i
244 8,127 0o 8, = 1,29 1
2,2 ] o |
— ] . 154 -
£ 201 2 _
~. Ta 10 - ]
©y 84 E | )
1,6 2 5 i
14 ] ] 1 d i ] i 0 ) i ; 1 L
T2 s 20 40 60 80 95 1 10 40 70 95 995
3’2 T i } 25 = L L T T o
| ENSAIO 6 ] ENSAIQ 6 .
8, =111 3 =121
2.8 204 7 -
o ] ]
- . 154 _
€24 o
E . E ] :
- ] Ea 10 ~ -
2,04 5 ] ;
| 5 - -
1,6 ]
i 1 L 0 i i 1 3 i
2 10 40 70 95 0,51 10 40 70 95 99,5
—8— semerntes peletizadas 0,51 10 40 70 g5 995

O~ sementes despeletizadas Porcentagem acumulada com tamanhos ou pesos

menores que os das ordenadas correspondentes (%)

Figura AP.C2 — Distribui¢do granulométrica e distribuicio massica das sementes
peletizadas e despeletizadas para os ensaios 4, 5 e 6.
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peletizadas e despeletizadas para os ensaios 7, 8 e 9. T,
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ANEXO A
DETERMINAGAO DA POROSIDADE E DENSIDADE DAS SEMENTES

AN.Al POROSIDADE DAS SEMENTES

A porosidade das sementes de brécolos foi determinada através do método da
porosimetria por inje¢io de mercirio, utilizando-se o equipamento AutoPore III, produzido

pela Micromeritics. Utilizou-se o equipamento no Laboratorio de Uso Comum (LUC) da

A porosimetria por inje¢o de mercirio tem sido extensivamente utilizada como
uma técnica experimental para se caracterizar varios aspectos dos materiais porosos e dos
pos. A técnica foi proposta em 1921 por Washburn, que sugeriu ser possivel obter a
distribuiciio de difmetros de poros a partir dos dados de pressdo-volume durante a

penetracdo de um material poroso pelo mercirio.

O principio do método, descrito por Brakel et al. (1981), baseia-se no fato de que o
mercirio se comporta como um fluido nfo-molhante em relagio & maior parte das
substdncias. Por conseqiiéncia, ndo penetra espontaneamente em pequenos furos ou fissuras

destes materiais a menos que se aplique uma pressdo sobre ele.

Se uma amostra de um solido poroso ¢ encerrada num recipiente dotado de um
capilar, sendo feito o vacuo sobre a mesma e sendo preenchido o recipiente e o capilar com
mercario, a0 se aumentar a pressdo sobre o liquido este penetrard nos poros da amostra

reduzindo seu nivel no capilar.

Registrando-se a reducdo do nivel de mercirio no capilar, juntamente com a
pressdo aplicada, uma curva porosimétrica € obtida informando que volume de poros do

material foi penetrado pelo merctrio a uma dada pressao.

Esta reduc¢do do mercurio livre ¢ detectada pelo penetrdmetro do AutoPore III, que
consiste de um capilar conectado ao compartimento da amostra (Figura Al). O espago entre
a amostra e o capilar da haste é completado com mercurio, a baixas pressdes, no inicio da
analise. O equipamento pode determinar as distribuigdes de tamanhos de poros com

tamanho variando de 0,003 a 360um (Micromeritics, 2003).
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* Tubo capilar com-
tinta condutora-na
superficie externa

Figura AN.1 - Penetrometro e componentes de vedagio (Micromeritics, 1997a)
A relag@o entre a pressdo aplicada e o tamanho do poro, dentro do qual o mercirio

¢ intrudido, € dada pela equacio de Washburn:

DP=—dycosa (A.1)

Em que: D - didmetro do poro,
P - pressdo exercida,
v - tensdo superficial,

o - 0 angulo de contato.

O volume de mercirio V que penetra nos poros € medido diretamente como uma
fungio da pressdo aplicada. Esta informagio P-V serve como caracterizagio da estrutura do
poro (WEBB e ORR, 1997). Néo importando a geometria do poro ¢ o modelo utilizado
para descrevé-lo, o volume de merciirio for¢cado para dentro dos poros (e para dentro dos

espacos vazios) aumenta com o aumento da presso.

Os valores da densidade do material séio derivados de testes com o merciirio. Para a
determinacio da densidade envelope necessita-se saber o volume total da amostra, antes de
dos poros serem preenchidos; e dividindo o peso da amostra pelo seu volume tem-se o
valor procurado. Portanto, o volume da amostra desejado € encontrado pela subtragio do
volume do penetrémetro vazio pelo do mercirio que ocupa o espago ndo preenchido pela

amostra.

A determinagdo do volume de vazios ocupado pelo merctirio requer a obtencéio

prévia da massa do penetrébmetro vazio M, da massa de amostra M,, e da massa total do
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penetrdmetro cheio M, incluindo o mercirio. A massa de mercirio My, no penetrdmetro é
portanto a massa total menos as massas de amostra € do penetrdmetro. Dividindo pela

densidade do mercurio pyg tem-se o volume de merciirio Vyg!

My, M-M,-M
Vi =—= = z - (A2)
pHg )OHg

Se V; ¢ o volume do penetrometro vazio, o volume envelope da amostra V. € o
volume do penetrémetro menos o volume de mercurio. A densidade envelope da amostra €

~ portanto:

o, = a (A.3)

O volume absoluto da amostra V, ¢ determinado pela subtracio do volume total de
mercurio preenchido nos poros V com o obtido em andlises de alta pressdo do volume
envelope da amostra V.. Dividindo a massa da amostra por este valor tem-se a densidade

real ou absoluta (py):

Py =" (A4)

Por fim, a porosidade real da amostra € calculada por:

g = [lm &Jmo (A.5)
P

AN.A2 MASSA ESPECIFICA REAL DAS SEMENTES

A massa especifica real das sementes de brocolos foi determinada através do
método da picnometria a gas, utilizando-se o equipamento Accu Pyc 1330, produzido pela
Micromeritics. Utilizou-se o equipamento no Laboratério de Uso Comum (LUC) da
Faculdade de Engenharia Quimica da UNICAMP.
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A massa especifica real (p,) é definida como a proporgiio da massa pelo volume
ocupado por essa massa; portanto, a contribuicio do volume feita pelos poros ou pelos
vazios internos deve ser desconsiderada quando medida a massa especifica verdadeira
(Lowell E Shields, 1991). E, a massa especifica da particula (p,) € definida como a massa

da particula dividida pelo volume da particula, incluindo os poros internos fechados.

A densidade real, também denominada verdadeira, absoluta ou esqueleto (py) €

calculada pela seguinte equagio (Webb E Orr, 1997):

= (A.6)

SN E

em que: M - peso da amostra seca

V. — volume da amostra.

O volume das particulas pode ser obtido através do uso de equipamentos
denominados picnémetros. Ele é determinado a partir do aumento do volume do liquido
através da adigfio de particulas no lHquido; ou no caso de um meio gasoso, o volume é

determinado pelo aumento da quantidade do volume ou da presszo.

Transdutores de pressdo de alta resolugdo e estidveis tém levado ao
desenvolvimento de um novo tipo de picnometro que € por intrusfo de gas Hélio, que
oferece simplicidade de operacfo, aliado a velocidade e precisio (Lowell E Shields, 1991).
Esse método determina o volume da amostra, da qual a massa especifica pode ser derivada
automaticamente se o peso da amostra for conhecido, medindo a mudanga de pressio do

gas em um volume determinado.

A Figura A2 mostra um diagrama esquematico de um picnémetro automatico que
tem fixado o tamanho da cdmara de amostra. Como pode ser visto, o sistema € bastante
simples, consistindo em duas c&maras, um medidor de pressdo e trés valvulas (ACCUPYC
1330 USER’S MANUAL, 1997).
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".I.“i"igu:ra AN.2 - Diagrérﬁém esquemaﬁcode um picnﬁmetrdﬂ de gas Hélio N(Micromeritics,
1997b).

A calibrag@o do equipamento requer dois passos: um € realizado com a camara de
amostra vazia e outro com um objeto de volume conhecido posto na cAmara de amostra,

negte caso duas esferas metalicas.
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ANEXO B
MODELAGEM ESTATISTICA

Os modelos estatisticos foram gerados no planejamento experimental, dentro do
limite de confianca de 95%. O desenvolvimento dos modelos é realizado através de uma
regressdo linear miltipla, com base nos valores populacionais da média global das
respostas e dos valores dos efeitos principais e de interag¢éo, por unidade de variagéo dos

fatores. A geracho destes modelos polinomiais de primeiro grau permite a realizacio de

__exames para determinar se o modelo estd tendo uma adequada representagio, fornecendo. -

uma estimativa do erro experimental. O ajuste € feito pelo método dos minimos quadrados.

Os modelos gerados estiio apresentados em sua forma decodificada e a andlise dos
resultados € baseada na variancia estatistica através da tabela ANOVA, na qual avaliam-se
os efeitos de um determinado fator em relagdo aos residuos deixados pelo modelo. A

validade dos modelos € baseada portanto na varia¢do aleatoria das medidas.

O desenvolvimento do modelo mais adequado para cada variavel dependente foi
baseado em recomendagdes apresentadas na literatura (Chatterjee e Price, 1977; Seber,
1977; Draper e Smith, 1981; e Chatterjee e Hadi,1988). Entre modelos contendo diferentes

niimeros de termos, o modelo com o mais alto R?jjsua, € 0 preferido.

O valor de R* indica a porcentagem de variagio total da variavel dependente que é
explicada pelo modelo, portanto, quanto maior for o valor desta porcentagem, melhor serd o
ajuste do modelo aos dados experimentais. O valor de R’ ajustado, que é uma forma
modificada de R?, leva em conta o niimero de variaveis preditoras incluidas na equagio de
regressdo. Ele aumenta quando se retiram varidveis preditoras que tenham pouco poder
explicativo e sejam estatisticamente insignificantes. Por este motivo, € uma boa medida
para comparacgio de diferentes equagdes de regressdo, com numero de preditores diferentes
(Hair et al., 1984).

Em relacio aos dados da tabela ANOVA, utilizam-se, respectivamente, as
seguintes expressdes para o calculo de R?, Rzajustadg, do desvio padréo dos pontos em torno
do modelo ajustado (o),de F da regresséio do modelo, de F dos efeitos, € de F para a falta de

ajuste:
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ANEXO C
FUNGAO DESEJABILIDADE

A Fungio Desejabilidade ¢ um dos métodos mais utilizados na indGstria para a
otimizacgio de processos com multiplas respostas. O principio do método baseia-se na idéia
de que a qualidade de um processo ou produto, com miultiplas caracteristicas de qualidade,
€ completamente inaceitavel, quando pelo menos uma destas caracteristicas se encontra
fora de alguns limites desejados. O método encontra as condigdes operacionais (X), as quais

~ fornecem as respostas mais desejadas (Harrington, 1965)

Para cada resposta Yj(x), a Fun¢fio Desejabilidade dy(Y;) assume ntimeros entre 0 e
1 para possiveis valores de Y;, com di(Y;) = 0 representando um valor completamente
indesejavel e di(Yy) = 1 representando um valor completamente desejavel ou ideal. As
desejabilidades individuais sdo entio combinadas utilizando-se a média geométrica, que

fornece a desejabilidade global D:

D =./d, (¥, d (¥, )x....xd (Y,) (C.1)

Em que: k denota o nimero de respostas. Se qualquer resposta Y; for completamente

indesejavel (di(Y;) = 0), entho a desejabilidade global € igual a zero. Na pritica, os valores

ajustados i’i séo usados no lugar de Y.

Dependendo da resposta que se deseja obter, ou seja, se deve ser maximizada,
minimizada ou assumido um valor intermediario, diferentes tipos de funcdes desejabilidade
podem ser utilizadas. O programa STATISTICA for Windows (StatSoft, Inc., 1984-2003),
utiliza uma classe de func¢Ses desejabilidade proposta por Derringer e Suich (1980), que €
baseada no seguinte principio: seja L, S; e M;, os valores inferior, superior ¢ mediano,

respectivamente, os quais sdo desejados para a resposta Y;, com i< M; £ S;.

Se a resposta € do tipo mediana, entlo sua func¢io desejabilidade individual é:
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0 se Y(x)<I,
[Yf(x)_j"] se I, <¥(x)<M,
,_ M, -1,
di( i)=< A r (C.2)
(Y_I(fli] se Mi Sf:.(x)ﬁ S:‘
M, -8,
0 se f}i(x)>Si

Os expoentes s e t determinam a importincia da fungio para encontrar o valor

_ médio desejado. Para s =t =1, a funcio desejabilidade aumenta linearmente com M;; para s

< 1, t<l1, a fungio € convexa; e paras > 1, t > 1, a funcdo ¢ céncava.

Se a resposta deve ser maximizada, a desejabilidade individual é definida da

seguinte forma:

0 se ];i(x)<fr.
di(:)z {I;/f(x);[J se I, <Y(x)<M, (C.3)
1.0 se f’i(x)>M

Em que M; neste caso, ¢ interpretado como um valor suficientemente grande para a

resposta.

Finalmente, para minimizar a resposta, utiliza-se a seguinte definicéio:

(1,0 se I;i(x)<Mi
d,(f:)=1 (%} se M, <¥(x)s<5s, (C.4)
0 se Y{x)>S,

-

A desejabilidade, portanto, consiste em trés etapas: primeiro, conduzir os
experimentos ¢ ajustar as respostas dos modelos para todas as k respostas; segundo, definir
as fungbes desejabilidade individuais para cada resposta; e por ultimo, maximizar a

desejabilidade global D, em relacfo aos fatores controlados.



