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RESUMO

Neste trabalho foram estudadas as modificacdes obtidas nas propriedades fisicas de
suco de acerola concentrado e seco em spray dryer apOs o processo de aglomeracdo por
umidificacdo em leito fluidizado. O equipamento utilizado foi um leito fluidizado, operado
em batelada, construido em material acrilico. Como ferramenta de estudo das principais
varidveis que influenciam o processo de granulacdo, utilizou-se um planejamento fatorial
fracionario 2*'. Os ensaios do planejamento foram realizados variando-se as seguintes
condi¢des operacionais: temperatura e velocidade do ar fluidizante, vazao de ar inserido
pelo bico aspersor e posicao do bico aspersor no interior do leito. O produto granulado foi
analisado através dos testes de: diametro médio das particulas, contetido de umidade, tempo
de instantaneizacdo, solubilidade e porosidade do leito. A partir dos efeitos obtidos no
planejamento experimental, os parametros de processo mais adequados foram selecionados.
Nestas condi¢des de melhor rendimento de processo, foram realizadas duas cinéticas de
granulacdo, utilizando-se diferentes vazOes de liquido atomizado. As propriedades
psicrométricas do ar nas etapas de aquecimento e umidificacdo foram determinadas em
todas as condicdes de processo. Verificou-se que o crescimento de particulas ocorre devido
ao aumento da umidade no interior do leito e conseqiiente acréscimo do conteido de
umidade do produto. Entretanto, o aumento excessivo da umidade relativa acarreta num
decréscimo do rendimento de processo, devido a formacgdo de torrdes e incrustacido de
produto. A formagcdo de pequenos granulos também acarreta num aumento das
propriedades de instantaneiza¢do do produto, reduzindo o tempo de instantaneizacdo e a

fracdo de material ndo-solubilizado.

Palavras-chave: Granulacdo, aglomeracgdo, instantaneizacgao, leito fluidizado, acerola.
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ABSTRACT

The objective of this work was to study the modifications in the physical properties
of acerola powder, dried in spray dryer, by wet-agglomeration process in fluidized bed. The

equipment used was a batch fluidized bed built in acrylic material. To study of the principal

variables in granulation process, a 2*"' fractional factorial design was used as statistical
tool. The experimental runs of the factorial design were made varying the following
operating conditions of the equipment: fluidizing air temperature and velocity, flow of the
atomizing air and the height of nozzle in the bed. Several physical properties were
measured to evaluate the granulated product, as the: average particle size, humidity
percentage, wetting time, solubility and bed porosity. Through of the effects obtained in the
experimental design, the better process conditions were selected. In these conditions, when
there is major productivity, the granulation kinetics was measured with two different
atomizing liquid flow. The psychometrics properties of air in the heating and wetting steps
were determined in all experiments. It was verified that the particles enlargement occurs
when the relative humidity in the bed increases and, consequently, the moisture of the
product increases. However, the excessive increasing of the relative humidity results in a
decreasing of the productivity, caused by caking and product incrustation. The
consolidation of small granules results in an increasing of the instant properties, decreasing

the wetting time and the percentage of non-soluble material.

Keywords: Granulation, agglomeration, instantization, fluidized bed, acerola.
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1 INTRODUCAO

Com a crescente demanda de produtos prontos para o uso, os alimentos produzidos
pelas industrias tém sido projetados para facilitar o seu preparo entre os consumidores.

Os consumidores procuram mais conforto, e a conveniéncia tornou-se uma palavra-
chave no preparo de alimentos. A ndo disponibilidade de tempo para a preparacdo de
alimentos durante a jornada didria gera um aumento no consumo de comidas prontas para o
uso, como por exemplo, sopas instantaneas, produtos prontos a base de vegetais, produtos
alimenticios congelados, sobremesas instantaneas, e misturas para bebidas.

A exigéncia na qualidade e nas propriedades de matérias primas em p6 também € de
crescente interesse por aqueles que estdo envolvidos com as etapas de processamento.
Além de procurarem por produtos que permitem fécil transporte € manuseio, as companhias
enfocam na reduc¢do da sujeira do ambiente de trabalho e dos funciondrios, que é causada
pela emissdo de finos. Assim, 0s atuais processos tecnoldgicos procuram meios de alterar a
estrutura do produto, sem prejudicar as propriedades de dispersdo do sistema. O alvo de
producdo de um produto instantaneizado € caracterizado pelo seu comportamento em se
reconstituir, umedecer e solubilizar rapidamente em liquido, e a aglomeragdo € capaz de
fornecer estas caracteristicas.

Quando comparados com estados finamente dispersos, leitos contendo aglomerados
apresentam melhores propriedades de escoamento, permitindo operagdes livres de sujeiras
e facil mistura, devido as menores tendéncias de adesdo. Os produtos aglomerados também
podem ser transportados e medidos mais facilmente, e, em geral, possuem melhores
propriedades obtidas por instantaneizacdo (rdpida dissolugcdo e dispersdo em liquidos).
Além disso, os aglomerados também podem ser produzidos com o objetivo de modificar a
densidade de empacotamento, o que possibilita condi¢cdes mais favoraveis de estocagem.
Assim, o objetivo da aglomeracdo é sempre a melhora do produto, além de aperfeicoar a

sua forma e aparéncia (SCHUBERT, 1993).



Introducdo

Em geral, a aglomeragdo pode ser realizada por dois diferentes tipos de processos:
agitacdo e compressdo. Na industria o termo granulacdo € utilizado para se referir a
aglomeracdo por agitacdo. Durante a granulagdo o material particulado pode ser introduzido
no processo, em modo continuo ou batelada. Dentre os processos que utilizam a
aglomeragdo por agitacdo destacam-se o leito fluidizado, discos e tambores rotativos, e
misturadores. Apesar da grande diversidade de equipamentos e processos, o principio da
granulacdo baseia-se na atomizacdo de um liquido ligante sobre um leito de particulas em
agitacdo. Portanto, a qualidade do produto final depende da intensidade da agitacdo e
mistura entre as particulas s6lidas e o liquido adicionado.

Em particular, o leito fluidizado € muito utilizado em processos de granulacao nas
industrias alimenticias, farmacéuticas e agro-quimicas. Devido as elevadas velocidades de
circulacdo das particulas e excelente homogeneizagdo do leito, o produto obtido durante a
granulacdo em leito fluidizado pode apresentar perfis de distribuicdo de tamanho de
particulas em forma de pico, ou seja, o tamanho dos granulos produzidos pode ser bastante
uniforme. A granulacdo em leito fluidizado também possui outras qualidades importantes,
como elevadas taxas de transferéncia de massa e calor, o que propicia uma répida secagem
e endurecimento do liquido atomizado na superficie das particulas e conseqiiente
consolidagdo das pontes s6lidas que constituem os granulos.

Na industria alimenticia, os produtos obtidos pela secagem em spray dryer
geralmente sdo caracterizados por possuirem diminutos tamanhos de particulas,
apresentando-se na forma de um p6 seco. Estes produtos normalmente apresentam dificil
rehidratagdo e reconstitui¢do em liquido, fazendo-se necessario o uso de misturadores de
alta poténcia para que ocorra uma adequada dispersao.

Dentre os indmeros produtos alimenticios desidratados por spray dryer, somente
uma pequena parcela (como por exemplo: leite em po, chd e café soldvel e preparos a base
de cacau) é submetida a uma subseqiiente etapa de granulagdo. Assim, seria adequado
estudar as tecnologias emergentes, como € o caso da instantaneizagcdo de finos através da
granulacdo, utilizando-se outros tipos de produto. Pelo fato do Brasil ser um grande

produtor e exportador de sucos de fruta concentrado e desidratado em spray dryer, torna-se
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valido estudar de que maneira as propriedades de instantaneizacdo de sucos de fruta em pé
sao incrementadas quando se modifica a estrutura das particulas por aglomeracao.

Assim, o objetivo deste trabalho foi verificar a aplicabilidade do processo de
granulacdo em leito fluidizado para suco de acerola seco em spray dryer e analisar as
principais alteragdes nas propriedades fisicas do suco de acerola desidratado (ex: diametro
médio das particulas, conteido de umidade, tempo de instantaneizacdo, solubilidade e

porosidade do leito), apds a etapa de granulagdo.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

21 A ACEROLA

A acerola (Malpighia punicifolia L.), ¢ uma planta proveniente da América Central
que tem sido largamente cultivada na América do Sul, incluindo o Brasil, devido as boas
adaptacdes ao clima e solo (VENDRAMINI & TRUGO, 2000). Pelo fato de possuir um
elevado conteudo de dcido ascdrbico e apresentar sabor e textura agraddveis ao paladar do
consumidor, nos ultimos anos a acerola vem sendo cada vez mais comercialmente
explorada.

O fruto da Malpighia punicifolia L. pesa aproximadamente 4 gramas, com 80% do
peso comestivel (ANSEJO & MOSCOBO, 1950), e dependendo do estdgio de maturagado e
fertilizacdo do solo pode apresentar coloracdo verde suave, amarelo-alaranjado ou
vermelho escuro brilhante. Apds ser coletado da planta, o fruto in natura possui curto
periodo de vida prateleira (2 a 3 dias), caso estocado a temperatura ambiente
(VENDRAMINI & TRUGO, 2000).

Segundo ARAUJO & MINAMI (1994), o Brasil é um dos maiores produtores e
consumidores de acerola no mundo, destacando a regido Sudeste brasileira, que consome
cerca de 5 a 6 mil toneladas de frutos por ano, seguida pelo mercado japonés e europeu,
com um consumo de aproximadamente 2,5 mil toneladas cada.

O crescente interesse no cultivo da acerola € devido ao fato de ser uma das fontes
naturais mais ricas em acido ascérbico (1028 a 4676mg/100g), com teores comparaveis aos
encontrados no camu-camu (Myrciaria diibia), fruto de planta nativa da Amazonia que
possui contetudo de vitamina C proximo a 2.950mg por 100g de polpa integral (ANDRADE
et al., 1991) e a fruta cabeludinha (Eugenia tomentosa) com cerca de 2.500 -
2.900mg/100g (FONSECA et al., 1969).

O suco de acerola também pode ser utilizado para enriquecer outros sucos €scassos
em 4cido ascorbico. Adicionando-se uma pequena quantidade de polpa ao suco enriquecido
(1:10), pode-se obter uma mistura com teor de dcido ascérbico superior ao encontrado em

suco de laranja (ANSEJO & MOSCOBO, 1950).
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LEME JR. et al. (1973) estudaram a estabilidade do acido ascorbico durante a
liofilizagdo e armazenamento da polpa de acerola. Constatou-se que, utilizando-se esta
técnica de desidratacdo, a perda de dcido ascorbico no processo foi minima, entre 3,6 a
6,4%, e que a perda média mensal variou de 0,9 a 1,1% durante o armazenamento a
temperatura ambiente.

VENDRAMINI & TRUGO (2000) fizeram a caracteriza¢ao da composi¢do quimica

do fruto de acerola para os trés diferentes estagios de maturacdo do fruto (Tabela 1).

Tabela 1: Composi¢ao quimica do fruto da acerola em diferentes estidgios de maturagcao

(VENDRAMINI & TRUGO, 2000).

Estagios de maturaciao

Constituintes Imatura Intermediaria Madura
(Verde) (Amarela) (Vermelha)

Vitamina C (mg/100g) 2164 1065 1074
Proteina (%) 1,2 0,9 0,9
Cinzas (%) 0,4 0,4 0,4
Umidade (%) 91,0 92,4 92,4
Sélidos soluveis (%) 7,8 7,7 9,2
L—>Aglicares redutores (%) 3,3 4,2 4.4
L—>Agﬁcares nao-redutores (%) 1,1 0,1 -

SOARES et al. (2001) estudaram a desidratacdo da polpa de acerola. A polpa foi
formulada e desidratada em estufa de secagem com circulagdo de ar, a uma temperatura de
60 a 70°C por um periodo de 90 minutos, obtendo-se um produto em pd, com umidade
final de 7,2%. Os autores também fizeram a caracterizagao da composicao quimica do fruto

nos estados de polpa e suco desidratado (Tabela 2).
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Tabela 2: Composicdo quimica da polpa de acerola e suco de acerola desidratado

(SOARES et al., 2001).

Constituintes Polpa de acerola Suco de acerola desidratado
Média Desvio Média Desvio
Vitamina C (mg/100g) 1620 30 15160 120
Proteina (%) 1,27 0,05 9,05 1,20
Cinzas (%) 0,46 0,03 3,41 0,41
Umidade (%) 89,82 0,05 7,24 0,15
Sélidos soliveis (°Brix) 6,44 0,29 62,30 0,27
Acucares redutores (%) 5,49 0,15 43,22 1,14
Lipidios (%) 0,21 0,04 4,18 0,78

2.2 PRINCIPIOS DE ADESAO ENTRE PARTICULAS

A aglomeracao € um processo de aumento do tamanho de particulas e pode ocorrer
pela formagdo de pequenos granulos gerados por meio da colisdo e aderéncia entre
particulas unitdrias, ou pela formacdo de uma camada em torno de um nicleo, no qual as
particulas colidem. A forca de ligacdo pode ser proveniente das for¢as de van der Walls ou
eletrostdticas, ou pela formacdo de pontes séOlidas, geradas a partir de sintese quimica,
cristalizac@o ou adi¢do de um liquido ligante.

O trabalho pioneiro de RUMPF (1958) apresenta um resumo completo dos varios
mecanismos de ligacdo, que podem ser classificados pela presenca ou ndo de substancias
ligantes.

A unido de particulas pode ser realizada pela formacdo de pontes liquidas ou
sOlidas. As pontes sélidas podem ser formadas por sinterizagcdo, reacdo quimica nos pontos
de contato, endurecimento do material ligante ou pela cristalizagdo de materiais
dissolvidos. As pontes liquidas s@o formadas pela acdo da capilaridade entre a particula e o
fluido, ou por um ligante de alta viscosidade. Na auséncia de substancias ligantes, as forcas
de van der Waals sdo os principais mecanismos de ligacdo, seguido pela atuacdo de forcas

eletrostéticas, que podem ser atrativas ou repulsivas. A ligacdo entre as particulas também
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pode ocorrer mecanicamente, pelo encaixe superficial de particulas fibrosas (PIETSCH,
2003).

A Figura 1 ilustra alguns destes principais mecanismos de aglomeragao.

fal {b)
Sinterizagédo, Fusao parcial, Reagdes quimicas, Endurecimento de Pontes liquidas, Endurecimento de
Cristalizagao de substancias soluveis. ligantes, Liquidos altamente viscosos, ligantes, Cristalizagdo de materiais
Absorgao de camadas. dissolvidos, Sedimentagéo de

particulas suspensas.

o il

oot g
{d) (e) (f)

Forgas eletrostaticas, magnéticas, e de Encaixe superficial. Capilaridade.
van der Waals.

Figura 1: Representacdo esquematica dos mecanismos de ligagdo mais importantes em

aglomerados (PIETSCH, 2003).

2.2.1 Pontes solidas
SCHUBERT (1981) descreveu a formagdo de pontes sélidas pela adesdo por
sinterizagdo, as quais se formam nos pontos de contato entre as particulas s6lidas, quando
expostas a temperatura elevada. Este processo inicia-se em temperaturas proximas a 60%
da temperatura de fusdo dos principais componentes, € produz aglomerados resistentes. Em
baixas temperaturas, praticamente ndo ocorre este mecanismo de ligacdo. A atuacdo da

pressdo torna-se importante em particulas maiores que 1um, quando acima de 1 bar.

Também se deve esperar que os aglomerados obtidos neste processo se contraiam, o que
gera tensdes internas, que podem reduzir a resisténcia da particula.
A formagao de pontes sélidas também pode ser realizada pela recristalizacdo e

mudancas de estruturas entre as particulas. Neste mecanismo, o efeito mais importante €



Revisdo bibliogrdfica

exercido pela dgua, a qual se encontra em concentragdes despreziveis. Apenas com a
umidade ambiente, pode ocorrer uma pequena dissoluc@o do agiicar nos pontos de contato
entre as particulas, e conseqiiente formagcdo de pontes liquidas. Posteriormente, apds a
secagem das particulas, ocorre a recristalizacdo, e formagdo de pontes sélidas.

Outro mecanismo de formagdo de pontes sélidas € realizado pela cristalizacdo de
materiais dissolvidos. Este processo pode ser realizado pela adicdo de liquidos que
promovem a dissolu¢do da camada superficial das particulas, ou pela de adicdo de
substancias dissolvidas no liquido, caso as particulas nao sejam soldveis. Em ambos os
casos, os aglomerados sao produzidos pelo aumento da intensidade das forcas de adesao,
oriundas da formacdo de pontes liquidas, que, quando cristalizadas pelo processo de
secagem, formam as pontes sélidas.

O encaixe superficial entre particulas pode ocorrer durante a agitacio ou
compressao de particulas fibrosas, por exemplo. Entretanto, na maioria dos casos, este € o

mecanismo que menos contribui para a formagao de granulos.

2.2.2 Pontes liquidas
A aglomeragdo de particulas por meio de ligagdes liquidas pode ser realizada a
diferentes niveis de saturacdo de liquido. A Figura 2 mostra os principais estados de

saturacao de liquido que podem acarretar na formacao de um granulo.

i dE A a8

Pendular Funicular Capilaridade Encapsulado Pseudo-encapsulado

Figura 2: Diferentes estados de saturacao das pontes liquidas (IVESON et al., 2001a).

No estado pendular as pontes liquidas se formam apenas nos pontos de contato entre
as particulas. O estado capilar ocorre devido a completa saturacdo dos poros do granulo,
entretanto a superficie externa do granulo ndo € recoberta com liquido. O estado funicular é
a transi¢cdo entre o estado pendular e o capilar, onde os poros ainda nao estdo totalmente

preenchidos com liquido. O encapsulamento ocorre quando a superficie externa das
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particulas € totalmente recoberta por uma camada de liquido. Por fim, o estado de pseudo-
encapsulamento ocorre quando a particula encapsulada possui alguns poros vazios, que nao
foram preenchidos pelo liquido (IVESON et al., 2001a).

Segundo SCHUBERT (1981), a quantidade de liquido no granulo € descrita pelo
grau de saturacdo S das cavidades, que € determinado pela razdo entre o volume de liquido
e a porosidade da particula. A transicdo entre estado pendular e o estado funicular ocorre
quando 0,2 < S <0,4. A completa adesdo por capilaridade ocorre quando S > 0,8 .

A ligacdo entre particulas por meio de um liquido € realizada pela formacdo de
pontes liquidas, geradas pela acdo da capilaridade do liquido sobre a superficie s6lida das

particulas, devido a tensao superficial do liquido, como mostra a Figura 3.

Hhr--lh

Figura 3: Representacdo de uma ponte liquida entre duas esferas de mesmo diametro
(IVESON et al., 2001a).

A intensidade destas forcas pode ser calculada pela Equagdo 1 para as condi¢des em

que V, /a® < 0,001 (WILLET et al., 2001).
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Onde a representa o raio das particulas, 2h a distancia de separacdo entre as
particulas, V, o volume de liquido que constitui a ponte, %, a tensdo superficial e 8 o
angulo de contato. Pode-se observar que a forca de ligacdo € proporcional a tensdo de
adesao (., cosé) que o liquido exerce sobre o sistema.

A Figura 4 mostra a influéncia das forcas de adesdo entre duas esferas de mesmo
diametro x. Observa-se que nas situagdes em que as ligacdes liquidas sdo formadas por
grandes volumes de liquido, as forgas de adesdo sdo pouco influenciadas pela distancia

entre as particulas. Porém, quando o volume de liquido que forma a ponte € diminuto, a

forca de adesdo é fortemente influenciada pela distancia de separagdo.

30 ;
Vi

2.5

<|'n
x

20

15

10}

\ 21077
0.5 : »
04\ \210\107\_2 107 \1&’\
0 \ 0*\0\\< 0 .y
0 A 1 R | S .
0 005 010 015, 020

X
Figura 4: Forca de adesdao F de uma ponte liquida entre duas esferas de mesmo diadmetro
em funcdo da distancia adimensional 2h4/x para uma embebicdo completa (angulo de

contato @ =0). O parametro das curvas é a razdo entre o volume de liquido V, que

constitui a ponte liquida e o volume da esfera V, (SCHUBERT, 1987).
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2.2.3 Forcas de van der Waals e eletrostaticas

Na auséncia de materiais ligantes, as for¢as intermoleculares e eletrostiticas sao os
principais mecanismos de ligacdo entre particulas muito finas. Estas ligacOes tém maior
efeito em particulas menores que 1xm, formando aglomerados espontaneamente quando
sob agitacdo. Entretanto, para particulas mais grossas, estas forcas de atracdo sdo
insuficientes para contrabalancear o peso da particula, e a adesdo ocorre somente se houver
aplicacdo de pressao.

As forgas de van der Waals ( F, ) resultam das interagdes entre momentos dipolar

de 4atomos e moléculas. Estas forcas estdo sempre presentes e influenciam

consideravelmente a adesdo de particulas. Para duas esferas de diametros x, e x,, com as

superficies separadas por uma distancia a, a forca de atragdo pode ser calculada de acordo

com a Equagdo 2 (SCHUBERT, 1987).

3 E, x, x, 2)
16 7 (x, + x,) 2h®

F, vdW

Onde E € a energia de interagdo de van der Waals, que dependendo do material

pode ter valores entre 107 e 2x107*J. A forca de van der Waals é médxima para as

particulas que estdo em contato uma com a outra; Assume-se que as particulas estejam em

contato quando a distancia entre elas for de 2h =a, =0,4nm. A Equacdo 2 ¢ aplicada

apenas para esferas ideais (particulas que tenham a superficie lisa e rigida) e para esferas
sobre superficies planas (x,/x, — 0).

A atracdo eletrostdtica ocorre quando duas particulas possuem cargas opostas. A
for¢ca de atracdo pode ser derivada de campos eletrostaticos. O efeito eletrostatico deve ser
diferenciado entre particulas condutoras e ndo-condutoras.

Para particulas eletricamente ndo-condutoras, constituidas por isolantes elétricos

ideais, a for¢a de adesdo F,; pode ser calculada pela Lei de Coulomb (SCHUBERT,
1987):

zwe,c,UPx2 x5 3)

F, . =
0,0(x;+x,+2(2h))

el,i
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Onde x, e x, sdo os didmetros das esferas, ¢, € ¢, sdo cargas elétricas por unidade
de 4drea, 0, e o sdo constantes dielétricas (relativa e absoluta) do meio circundante, e 2h ¢é

a distancia entre as superficies das esferas.

No caso de particulas condutoras, as cargas podem movimentar-se livremente na
superficie, concentrando-se na face mais proxima da superficie em que se localiza a
particula de carga oposta. Para duas esferas condutoras, a forca de atracdo entre duas
particulas pode ser calculada por:

7o, o0U?x2x; “4)
T2 (x, +x,)2h

Onde U ¢ a diferenca de potencial com valores entre 0,1 e 0,7V (SCHUBERT, 1987).
As Equacdes 3 e 4 aplicam-se apenas para esferas ideais (particulas que tenham a

superficie lisa e rigida) e para esferas sobre superficies planas (x,/x, = 0).
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G
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F = forca de adesao o

P = peso de uma esfera \‘_\ N

: (p=15glcm?) TN
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Figura 5: Razao F/P (forca de adesdo por peso de uma esfera) entre duas esferas de mesmo
diametro, para varios mecanismos de adesdo entre particulas em funciao do didmetro da

esfera (SCHUBERT, 1987).

A Figura 5 mostra que a razdo entre as forcas de adesdo e o peso das particulas é
inversamente proporcional  raiz quadrada do didmetro médio das particulas (F / P o< x2),
exceto para a adesdo eletrostdtica de materiais ndo-condutores (F,,/ P o x'). A adesdo

entre particulas decresce na ordem: Pontes liquidas, forcas de van der Waals e forcas

eletrostaticas.

2.3  MECANISMOS DE AGLOMERACAO
Com excec¢do dos processos que utilizam compressdo e fusdo de componentes, a
maioria dos processos de granulacdo utiliza um liquido ligante, que €, normalmente,

atomizado sobre o leito de particulas secas. Varias industrias utilizam este processo,
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podendo-se destacar as indudstrias farmacéuticas, alimenticias, produtos agricolas e
inddstrias metaltrgicas.

Segundo IVESON et al. (2001a), por muitos anos as etapas de granulacdo foram
descritas pelos diferentes mecanismos mostrados na Figura 6a. Entretanto é cada vez mais
comum encontrar trabalhos que relatam o mecanismo de granulagdo como sendo a

combinacdo dos trés mecanismos descritos pela Figura 6b.

(a) Descricao tradicional (b) Descricao moderna
Nucleacao
Seel — ) Umidificagdo e nucleagao

Recobrimento/ Espessamento
@ -
Coalescéncia
 HOLE Okg §
Abrasao
O-@-0-@

Trituracao e espessamento

@ 0—@ -—¢

Figura 6: Esquema do processo de granulagdo (a) Descricao tradicional; (b) Descricao

moderna (IVESON et al., 2001a)

Os Itens 2.3.1 e 2.3.2 apresentam um resumo das etapas de “umidificacdo e

nucleacdo” e “crescimento e consolidacdo”, respectivamente.

2.3.1 Umidificacao e nucleacao
A etapa inicial em todos os processos de granulagao uimida € a distribui¢do de um

liquido ligante sobre um leito de particulas secas. A medida que o pé passa pela zona de
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aspersao, as goticulas de liquido penetram no leito de particulas por capilaridade e formam
nucleos.

A nucleacdo ideal ocorre quando cada goticula forma um nucleo. De acordo com
LITSTER (2003), esta condicao ideal é favorecida quando a nuclea¢ido possui um controle
de goticulas. Para isto, as goticulas ndo devem se concentrar excessivamente na superficie
do leito, caso contrdrio, a aglomeracao de granulos ocorreria até a formacao de torrdes. As
goticulas também devem penetrar rapidamente no leito de particulas antes de se
coalescerem com outras goticulas na superficie de p6. Caso estas condi¢des ndo sejam
encontradas, o liquido serd distribuido irregularmente na zona de aspersao e, neste caso, é
necessario o uso de misturadores.

O excesso de goticulas sobre a superficie do leito pode ser controlado pelo fluxo

adimensional de aspersdao ¥, (IVESON et al., 2001a). Na zona de aspersdo, as goticulas

produzidas pelo bico aspersor, a uma vazio volumétrica V (m%s) e com um didmetro
médio de goticula d,, sdo projetadas sobre uma superficie do leito de particulas com fluxo
A (m?s). Assim, o fluxo adimensional de aspersdo Y, pode ser calculado pela Equagdo 5.

Deve-se ressaltar que a superficie do leito € transversal a zona de aspersao.

p, = 5)
2Ad,

A Figura 7 mostra os diferentes perfis de distribuicdo de tamanho de nucleos

obtidos em diferentes do fluxo de aspersdo. Neste caso, a variagdo de ¥, € decorrente da

variagdo da velocidade das particulas (m/s) através da zona de aspersdo ocasionada pela

variacdo do fluxo A (m?s). Para as condi¢des em que a velocidade é alta, a distribuicdo de
tamanho dos nucleos apresenta um pico. Entretanto, quando se utiliza velocidade baixa, o
perfil de distribuicdo de tamanho se amplia consideravelmente, devido a formacdo de

aglomerados provenientes da concentracdo excessiva de goticulas na superficie do leito.
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10

Diametro do nucleo (mm)

Figura 7: Distribui¢dao de tamanho dos nucleos obtida a diferentes velocidades de

particulas no granulador (LITSTER et al., 2001).

Apés realizar vdrios experimentos de granulagdo em diferentes W , LITSTER
(2003) verificou que a formagdo de aglomerados f,,,, pode ser correlacionada com o

fluxo adimensional de aspersdao ¥,, como mostra a Equagdo 6.

Jagtom = 1= exp(=4'¥,) (6)

Um outro parametro que governa o processo de granulagdo € o tempo de penetracdo
das goticulas no interior das particulas. Segundo DENESUK et al. (1993), o tempo de
penetracdo (Equacdo 7) pode ser predito quando se considera que o escoamento do liquido

para dentro dos poros € realizado por capilaridade.

2v;} )7
Ly = %5 2.4 (7)
e rd Rpore }/LV (M 0

Onde 7, € o tempo de penetragdo da goticula, V, € o volume total de liquido, € ¢ a

porosidade do leito, y,, € a tensdo superficial do liquido, # € a viscosidade do liquido, r,
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€ o raio da goticula, @ € o angulo de contato entre o s6lido e o liquidoe R & o raio do

pore
poro.

HAPGOOD & LITSTER (publicacdo em andamento) fizeram um mapeamento dos
regimes de umedecimento e nucleacdo (Figura 8). Nas condi¢cdes em que o fluxo de
aspersdo e o tempo de penetragdo das goticulas sdo menores (regido inferior-esquerda do

mapa), o perfil de distribuicao de tamanho dos nicleos forma um pico estreito.

10
Regime de
sem mudancas disp?rs_ﬁo
- na distribuicdo ~Mecanica
1,0
tp Intermediario
0,1 o
) distribuicao de tamanho
Regime com | com pico mais estreito
controle de*
goticulas
Torrbes
0,01 0,1 1,0 10

Ya

Figura 8: Mapa dos regimes de nucleacdio (HAPGOOD & LITSTER, publicacdo em

andamento).

Para que o processo esteja nas condicdes de nucleacdo ideal (regime com controle

de goticulas), o fluxo adimensional de aspersdao ¥, e o tempo de penetracido das goticulas
f, devem ser pequenos. No entanto, quando um destes parametros, ou ambos, sao elevados,

ocorre o regime de dispersao mecanica e torna-se necessario o uso de misturadores para que

ocorra uma dispersao adequada do ligante.
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Este mapa também permite prever modificacdes nas caracteristicas da particula
durante a granulacdo e, deste modo, pode ser utilizado como ferramenta de planejamento
do processo. O tempo de penetracdo de goticulas pode ser alterado pelas propriedades de
formulacao. Ja o fluxo adimensional de aspersdo € fun¢do dos parametros operacionais, que
sao influenciados pela escolha do tipo de bico aspersor, vazao de liquido, etc.

LITSTER (2003) constatou que a maioria dos granuladores de escala industrial ndo
opera no regime com controle de goticulas, ou nucleagcdo ideal, impossibilitando que o

processo de granulagdo seja aperfeicoado.

2.3.2 Consolidaciao e coalescéncia

Quando a etapa de umedecimento e nucleagdo é bem controlada, as caracteristicas
de densidade e tamanho dos granulos sdo governadas pelas etapas de consolidacdo e
coalescéncia, respectivamente. A consolidagdo do granulo depende da sua deformacgdo
causada pelo impacto durante as colisdes entre particulas no granulador. A deformacdo do
granulo € funcdo das propriedades mecanicas da estrutura do granulo e da energia de
colisdo. Para uma primeira aproximacao, a deformac¢do pode ser calculada pela Equacdo 8
utilizando o nimero de Stokes de deformacdo (IVESON & LITSTER, 1998; IVESON et
al.,2001b).

_pUE
)

8

St (8)

Onde p, € a densidade do grinulo, U, € a velocidade efetiva de colisdo no
granulador e Y, € o dynamic yield stress da estrutura do granulo.

A deformacdao também influencia o crescimento dos granulos por coalescéncia
(IVESON et al., 2001b). Quando o numero de Stokes de deformacdo é pequeno, os
granulos ndo se deformam ao colidirem entre si no granulador e se ligam apenas por
coalescéncia, caso suas superficies estejam umedecidas. Esta situacdo é chamada de regime
de crescimento por indu¢do. No regime por indu¢do, ndo ha crescimento substancial dos
granulos até que ocorra a consolidacdo dos granulos e o liquido seja comprimido na
superficie. Entretanto, quando o nimero de Stokes de deformacdo € elevado, os granulos se

deformam consideravelmente durante a colisdo e estabelecem uma significante drea de
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contato que pode levar a uma coalescéncia bem sucedida. Neste caso, o regime denomina-
se crescimento estaciondrio e os granulos crescem de maneira constante imediatamente
apos a adi¢do de um liquido ligante. Para ambos os regimes de crescimento, a taxa de
crescimento estd diretamente relacionada ao conteudo de liquido presente no granulo, que

pode ser representado pelo indice de saturagdo do granulo s, , como mostra a Equacdo 9.

5. = wp, (A=) ©)
Plig Emin
Onde p, e p,, s@o as respectivas densidades do sélido e do liquido, w € a razéo
entre a massa de liquido e a massa de sélido e € . € a porosidade minima do granulo.
IVESON et al. (2001b) fizeram um mapeamento dos regimes de crescimento

utilizando o nimero de Stokes de deformagdo e o indice de saturagdo, como mostra a

Figura 9.
: "migalhas"
"particulas @ o O
secas" o &
Elevana & _ Crescimento
Fluidez . Crescimento . rapido . Pasta
st " estavel ‘; ooy
Y .8 a®
. r - . - :’,‘.0.
S 6.8 g
Aumentodo | LS et
namero de | 5 : 'J" :
Nucleagao g 5
deformacéo, ¥ [ Indugao
Staer = pgUc?/2Yy @ @ @ @,
@ gL AS

0 ~ _ 100%
Saturagdo maxima dos poros,
Smax = Wps(1-€min)/ P1Emin

Figura 9: Mapa dos regimes de crescimento os granulos (IVESON & LITSTER, 1998).
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O regime de nucleacdo ocorre quando se utilizam pequenos indices de saturagdo.
Neste caso, os nucleos podem ser formados, mas nao ocorre crescimento do granulo. A
formacdo de migalhas ocorre quando as ligacdes do granulo sdo muito frageis e se quebram
facilmente. Por fim, as pastas sdo formadas quando hd adicdo excessiva de ligantes,

formando uma mistura supersaturada.

24 AGLOMERACAO DE ALIMENTOS EM PO

Segundo KNIGHT (2001), dentre os principais beneficios obtidos pela granulagdo,
destacam-se:

- Reduzir a formacao de sujeiras e finos;

- Aumentar a fluidez;

- Modificar a forma e aparéncia do produto, tornando-o mais atrativo;

- Reduzir ou aumentar a densidade do leito;

- Minimizar a formagdo de torrdes durante a estocagem;

- Aumentar as caracteristicas de dispersao e dissolu¢ao;

Em particular, na industria de alimentos, o maior propdsito da granulagdo € produzir
aglomerados porosos, também conhecidos como produtos instantdneos, que possuem a
capacidade de se reconstituir rapidamente quando misturados em dgua ou leite.

Os processos para obtencdo de alimentos instantaneos, ou instantaneizados,
normalmente utilizam aglomeracdo por umidificacdo. Entretanto, também se utiliza os
processos de aglomeracdo por secagem e aglomeracdo por compressdo (SCHUBERT,

1993).

24.1 Aglomeracao por umidificacao

O processo de aglomeracdo por umidificacdo consiste na introdu¢do de um liquido
na forma de spray e/ou vapor condensado sobre um leito de particulas (JENSEN, 1975).

De acordo com SCHUBERT (1993), a aglomeracdo por umidificagdo pode ser
realizada pelo método dindmico ou estatico (Figura 10). O método dinamico baseia-se na
unido entre as particulas, devido a solidificacao das pontes liquidas originadas pelas forcas
de coesdo (resultantes do choque entre as particulas), que sdo intensificadas pela

umidificacdo. J4 o método estitico baseia-se no mesmo principio do método dinamico,
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porém como as particulas encontram-se paradas, as pontes sélidas (oriundas pela dispersao
de um liquido, com subseqiiente secagem) sao formadas pelos pontos de contato. Pode-se
citar como exemplos de processos de aglomeragdo por umidificacdo que utilizam o método
dindmico: a aglomeracdo em leito fluidizado, a aglomeragdo em misturadores, a
aglomeracdo por aplicacdo de jato de vapor, e a aglomeracgao realizada pela alimentacdo do
p6 juntamente com o liquido pulverizado sobre um disco inclinado, que gira em alta
velocidade. Um exemplo de método estitico é a distribuicdo das particulas sobre uma

esteira em movimento, que passam pelos processos de umedecimento, secagem e
resfriamento.

Método dinamico Método estatico

Condicéo Tipo de processo Particulas em

. Particul r
movimento articulas paradas

N
] Vooh
Particulas secas \ ¥

R
I o
Atomizagéo de liquido v
ou condensacgéo de
Particulas vapor
umedecidas

a

o —

Q

<

S

Colisdo entre particulas

Aglomerado Gmido Formaﬁgﬁigaespomes

Secagem, formacao de
ontes solidas;
Aglomer ponte: ’
glomerado seco resfriamento;
classificagao.

Figura 10: Principais etapas na aglomeracao por umidificacdo (SCHUBERT, 1993).

2.4.2 Aglomeracio por secagem

A diferenca entre o processo de aglomeracdo por secagem e a aglomeragdo por
umidificacdo, € que na aglomeragdo por secagem o produto inicial encontra-se liquido,

enquanto que a aglomeragdo por umidificagdo utiliza-se material particulado. Assim, o
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principio de aglomeracdo por secagem baseia-se na formacdo de pontes sélidas entre
particulas antes que sua secagem se complete.

Um exemplo de processo de aglomeracao por secagem € realizado pelo reciclo de
particulas durante a secagem de um produto em spray dryer (JENSEN, 1975). Nesta
situacdo, a aglomeracdo ¢é feita imediatamente quando as particulas sdo formadas. A

separacao do excesso de finos do produto aglomerado € feita por um leito fluidizado.

2.4.3 Aglomeracao por compressao
Os aglomerados obtidos por compressao geralmente possuem baixa porosidade, e
normalmente apresentam propriedades ruins de instantaneizacio. SCHUBERT (1993) citou
alguns métodos que realizam aglomeracao por compressio, como a peletizacao, a extrusao,

e a prensagem do p6 sobre uma placa perfurada.

2.5 GRANULACAO NA INDUSTRIA ALIMENTICIA

Embora o processo de granulacdo tenha sido pesquisado por mais de 15 anos e
exista uma vasta variedade de aplica¢des industriais, observa-se que a maior quantidade de
literatura disponivel, em artigos e revistas cientificas, é de recente publicacdo. Entretanto, a
maioria destas publicacdes aborda topicos sobre mecanismos de ligacdes entre particulas,
ndo disponibilizando informagdes sobre as condi¢des operacionais dos processos de
granulacdo e detalhes do produto. Algumas das informagdes disponiveis sobre granulagao
de produtos alimenticios sdo apresentadas a seguir.

YU et al. (1999) estudaram o mecanismo de crescimento de granulos de benzoato
de sédio e carboximetilcelulose em um granulador leito fluidizado. O crescimento dos
granulos de benzoato de sddio ocorreu principalmente por recobrimento (layering), embora
também ocorrera aglomeracdo na fase inicial do processo. Para o benzoato, o aumento de
tamanho de particulas € favorecido quando se decresce a vazdo de ar atomizado e a
velocidade e temperatura do ar de fluidizacdo, e quando se aumenta a vazao de liquido
atomizado. Para o carboximetilcelulose, o aumento de tamanho dos granulos ocorrera
principalmente por aglomeragdo e as principais varidveis que influenciam no processo

foram as vazodes de liquido e ar atomizado.
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KIMURA & TERAUCHI (1999) descreveram um método para producdo de
granulos de cacau. Neste método, a granulacdo do cacau em pé em um leito fluidizado é
realizada através da pulverizacdo de um liquido ligante preparado pelo aquecimento do
cacdo em po, ou extrato de cacau, com ou sem dgua, obtendo-se granulos com teor de
umidade por volta de 15 a 40%. Os granulos foram entdo secos utilizando-se ar quente. Os
resultados mostraram que o cacau granulado obtido pode ser dissolvido em leite ou dgua
aquecido sem necessidade de agitagdo.

HAERKOENEN et al. (1993) estudaram a granulacdo de enzimas em pd em um
granulador leito fluidizado, utilizando cloreto de s6dio como material de enchimento e
amido como ligante. O objetivo do experimento foi a redugdo de finos e obtengdo de
granulos com boas propriedades de instantaneizacdo e fluidez. Durante a granulagdo,
observou-se que os granulos de maior tamanho foram obtidos assim que o material de
enchimento foi misturado com o p6 seco. O diametro médio de particulas do produto
granulado variou de 135 a 200um. O aumento de tamanho de particula durante a
granulacdo foi desprezivel em relagdo ao crescimento ocasionado pela adi¢dao do cloreto de
s6dio anteriormente a secagem; uma vez que o tamanho médio de particula era pouco
menor que 60um. Como conseqiiéncia da granulagdo, a densidade do leito do produto
diminuiu cerca de 20 a 40%.

HYUN AH KANG & MYUNG GON SHIN (2004) realizaram um estudo da
otimizagdo da granulagdo de leite em p6 em leito fluidizado, utilizando a metodologia de
superficie de resposta. Verificou-se que o rendimento do processo € largamente afetado
com a variagdo da vazdo de liquido atomizado, e que a densidade do leito € reduzida
conforme se decresce a pressdo de atomizacdo. As condi¢des 6timas de operagdo do leito
fluidizado foram: temperatura do ar de fluidizacdao de 60°C, vazdo de liquido atomizado de
16ml/min e pressdo de atomizacdo de 2,1bar. Nestas condi¢des o rendimento do processo
foi de 94%.

ROMERO PENA estudou a instantaneizacdo de misturas contendo cacau em po
pelo processo de aglomeracdo com jato de vapor. Verificou-se que as propriedades de

instantaneizagdo do produto sdo incrementadas pelos seguintes fatores: aumento do teor de
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lecitina, aumento do teor de acucar, reducao do teor de finos, aumento da vazao de vapor e
redugdo da temperatura de secagem.

SHYAN CHIIN WEI (1995) estudou o aumento das propriedades instantaneas de
leite em po através da granulacdo. Utilizou-se microscopia eletronica de varredura para
examinar as estruturas das particulas. As propriedades de dissolucdo e sedimentacdo foram
testadas em dgua a temperatura ambiente, enquanto as propriedades de instantaneizacao do
leite granulado foram testadas com o liquido a 0°C. Através das andlises microscopicas,
verificou-se que os granulos apresentam a aparéncia de uma bola de neve, com a superficie
semelhante a um floco de neve. Também foi constatado que o produto granulado possui
maiores indices de dissolucdo e velocidade de sedimentacio que o produto obtido

diretamente da secagem em spray dryer.

2.6 PROPRIEDADES OBTIDAS POR INSTANTANEIZACAO
Segundo SCHUBERT (1993), o processo de dispersio de um p6 seco em um
liquido pode ser dividido pelas seguintes etapas:
¢ Embebicdo: Penetracio do liquido para o interior da estrutura porosa devido a
capilaridade. A facilidade em que esta penetragdo ocorre € denominada
molhabilidade.
¢ Imergibilidade: Imersdo das particulas ou de por¢des de p6 no liquido.
¢ Dispersabilidade: Dispersdo das particulas no liquido.
e Solubilidade: Dissolucao das particulas, quando soldveis no liquido.

As propriedades fisicas de um p6 associadas as estas quatro etapas sao usualmente
denominadas de propriedades de instantaneizacdo. Ao se adicionar uma camada de p6 de
10mm, por exemplo, sobre um liquido, todas as etapas de dispersd@o devem ser completadas
em poucos segundos, caso o produto possua boas propriedades de instantaneizagcdo
(HOGEKAMP & SCHUBERT, 2003).

As propriedades instantineas também podem ser aumentadas adicionando-se
agentes dispersantes. Entretanto, para produtos alimenticios, a maioria destas substincias é

de uso proibido ou restrito.
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A Figura 11 mostra um esquema dos tipicos comportamentos que ocorrem durante a

embebicao de um produto instantaneizado em um liquido sem agitacao.

Sem mudancas Dissolucao Particulas que Dissolveme
incham incham

Figura 11: Tipicos comportamentos de produtos instantaneizados durante a embebi¢do em

liquido (HOGEKAMP & SCHUBERT, 2003).

Nos casos em que as particulas s@o dissolvidas, dependendo da quantidade de
produto adicionado, pode ocorrer um aumento da viscosidade na superficie do liquido, o
que torna o tempo de penetracdo no liquido mais longo. Se as particulas sdo dissolvidas
antes de se dispersarem no liquido, a soluc@o pode apresentar por¢des de pé recobertas por
uma camada de liquido de alta viscosidade. Se a mistura formar um fluido de Bingham, por
exemplo, a penetracdo das particulas é imediatamente interrompida, devido a tensao inicial
de cisalhamento. Por fim, caso as particulas possuam o comportamento de se inchar durante
a embebicgdo, a taxa de penetracdo do pd no liquido tende a decrescer até aproximadamente
zero.

Um outro comportamento do material particulado ao ser adicionado sobre a
superficie de um liquido € a sedimentacdo das particulas umedecidas apés um tempo de

embebicdo 7 , resultando numa diminui¢do da altura inicial h, da por¢do de p6. A Figura
12 ilustra este comportamento, onde a altura s, —h do material particulado € graficado em

funcdo do tempo.

Onde, h representa a altura da camada de pé seco no instante 7. No intervalo 7 <7,

onde ainda ndo hd sedimentagdo, a embebicdo das particulas ocorre em regime nao-
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estaciondrio. Entretanto, para ¢ >t a camada de produto seco decresce a uma razdo Ah

constante, ou seja, a embebicdo passa a ocorrer em regime estaciondrio.

Este comportamento, em que a embebicdo passa inicialmente por um regime nao
estaciondrio seguido por uma penetracdo no liquido a taxa constante, ¢ normalmente
caracterizado por produtos que ndo possuem a tendéncia de inchar-se em liquido. No caso
de particulas que demoram a sedimentar e incham na superficie do liquido, a embebicao é
totalmente interrompida, como mostra a Figura 13.

Na situa¢do em que hd inchacao das particulas, observa-se que camada de pé nao
penetra totalmente no liquido e a fracdo de produto umedecido € representada pela altura

critica h

crit *

Est. ndo-estacionario | Estado estacionario

0 I ] ] -
0 s 2t

Tempo t

Figura 12: Explicacdo dos estados estaciondrio e ndo-estaciondrio do processo de

embebicdo de uma camada de material particulado (SCHUBERT, 1993).
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M

hcﬂt

Particulas que nao incham

\ Particulas que incham

| I ] -

t 2t

Tempo t

Figura 13: Penetracdo de uma camada de p6 no liquido com e sem inchagdo das particulas

(SCHUBERT, 1993).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIA PRIMA
Suco de acerola desidratado obtido através da secagem em spray dryer, foi utilizado
como matéria prima no estudo da granulacdo. O produto foi fornecido pela industria
Centro-Flora, localizada na cidade de Botucatu - SP.
Para evitar que o suco desidratado adsorvesse umidade ambiente, o produto original
foi acondicionado em embalagens duplas de polietileno espesso, contendo 0,5kg de amostra
cada uma, e armazenado em um recipiente fechado. Considerando os testes preliminares, ao

todo foi utilizado cerca de 25kg de suco desidratado.

3.2 DESCRICAO DO EQUIPAMENTO
As Figuras 14 e 15 mostram o esquema do equipamento construido para a realiza¢ao
dos ensaios de granulacdo. O equipamento é composto por um sistema de ventilacdo e
medicdo de vazao de ar, sistema de aquecimento e medi¢do de temperatura, leito fluidizado

e sistema de umidificac¢do por aspersao.

3.2.1 Sistema de ventilacao de medicao de vazao de ar

O sistema de ventilacdo € constituido por um ventilador centrifugo (A) que capta o ar
ambiente e o injeta no sistema através de um duto. O ventilador € movimentado por um
motor elétrico de 2CV a 3500rpm. A regulagem da vazdo de ar 4 feita por uma vélvula
gaveta (B) e a medicao realizada por uma placa orificio (F), que se localiza apds o sistema
de aquecimento. A calibrag@o da placa orificio foi feita utilizando-se um anemoémetro de fio
quente. Para uma mesma vazio de ar, realizaram-se 3 medi¢des de velocidade do ar em
diferentes pontos na base do leito (diametro: 75mm). A partir da média destes pontos
obteve-se uma curva de calibracdo, mostrada pela Figura 59 (Anexo 8.1), que correlaciona

a vazdo de ar pela queda de pressao observada no mandmetro.
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3.2.2 Sistema de aquecimento e medicao de temperatura

O aquecimento do ar fluidizante foi feito por um conjunto de resisténcias elétricas (C)
que se conecta ao duto, permitindo a passagem do ar no seu interior. A temperatura
desejdvel foi obtida controlando-se a taxa de aquecimento de apenas uma resisténcia, por
meio de um regulador de voltagem (D).

Para a medicao das temperaturas foram instalados 2 termopares Cobre-Constantan
(G), sendo um localizado pouco abaixo da placa distribuidora de ar (H) do leito fluidizado e
outro na parte superior do leito, apds a zona de umidificacdo. A leitura da temperatura foi
realizada em um registrador de temperatura digital com precisao de + 1,0°C. A calibracao
dos sensores foi feita utilizando-se termdmetros de mercurio, como mostra a Figura 60

(Anexo 8.1).

3.2.3 Leito fluidizado

O leito fluidizado € formado por uma base conica e uma coluna cilindrica, ambas
feitas de material acrilico. A base coOnica possui 150mm de altura, 75Smm de diametro
inferior e 150mm de didmetro superior, enquanto a coluna cilindrica possui didmetro
interno de 150mm e altura igual a 600mm. A parte superior da base encaixa-se na coluna
cilindrica, formando a estrutura principal do leito (J).

A placa distribuidora de ar (H) localiza-se na base do leito e € constituida por uma
tela de aco inox com furos de 53um de diametro (270mesh). As caracteristicas da tela
possibilitam um fluxo de ar sem grandes perdas de carga e impede que o produto adentre a
tubulacdo. Ainda na base do leito foi instalado um coletor de amostras (I), localizado junto
a placa distribuidora de ar. Este € constituido de um duto de PVC, com Y2pol de diametro, e
uma vélvula globo. Quando aberta, a vdlvula permite o escoamento do produto para fora do
leito, pelo interior do duto, e possibilita a retirada de amostra.

A alimentacdo de produto, realizada através de um orificio (L) localizado no topo do
leito, é feita com o auxilio de um desvio do fluxo de ar (E).

Na parte superior do leito foi também montado um ciclone (M), que realiza a

captacao dos elutriados. O ciclone foi construido utilizando-se material de PVC.
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3.2.4 Sistema de umidificacao por aspersao

Durante o processo de granulacao, optou-se por utilizar d4gua destilada como liquido
ligante. O liquido foi mantido a temperatura ambiente (27°C) e dosado por uma bomba
peristéltica até o bico aspersor (K) modelo 1/8 JBC — SS + SU 13A — SS, Spraying Systems
do Brasil. A atomizac¢do do liquido foi feita em modo contracorrente ao fluxo do ar
fluidizante e distribuida na forma de um jato de geometria conica com drea de projecao
circular. A vazdo de liquido foi mantida em 2ml/min nos ensaios do planejamento
experimental e Cinética I, e em 1ml/min nos ensaios da Cinética II.

Concomitante a injecdo de liquido, também foi inserido ar comprimido através do
bico aspersor com o auxilio de um compressor. A passagem de liquido e gds pelo bico
possibilita a atomizacido do liquido e distribuicio homogénea das goticulas no interior do
leito. A vazdo de ar comprimido variou de 8,5 a 11,5cm3/min. A regulagem destas vazdes
foi feita por uma valvula agulha e a medicdo realizada por um rotdmetro. A pressdo e a
temperatura do ar comprimido foram mantidas em latm e 27°C, respectivamente.

O bico aspersor € suspenso pelas mangueiras de silicone que promovem o
escoamento de liquido e ar comprimido até o bico. Alterando-se o comprimento destas
mangueiras, foi possivel modificar a altura do bico em relagdo a base do leito, que variou

entre 50 e 70cm.
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Figura 14: Esquema do leito fluidizado. A — Ventilador; B — Valvula gaveta; C —
Resisténcia elétrica; D — Regulador de voltagem; E — Desvio do ar; F — Placa orificio; G —
Termopar; H — Placa distribuidora de ar; I — Coletor de amostras; J — Camara de acrilico

(leito); K — Bico aspersor; L — Alimentac¢do do leito; M — Ciclone.
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Figura 15: Fotografia do granulador.

3.3 OPERACAO DO EQUIPAMENTO

ApOs viarios testes de granulacdo, padronizou-se o seguinte procedimento de
opera¢do do equipamento:

1) Entrada em regime estaciondrio: Antes de iniciar o experimento as varidveis de
velocidade e temperatura do ar fluidizante foram fixadas nas condi¢des de processo pré-
estabelecidas. Nestas condi¢cdes, manteve-se o equipamento em funcionamento por cerca de
uma hora para garantir a estabilizacdo do sistema. Durante este periodo de estabilizacdo os
valores de temperatura e velocidade do ar fluidizante foram monitorados, fazendo-se
pequenos ajustes quando necessdrio. A partir de entdo, aciona-se o compressor € a bomba

peristéltica e faz-se a regulagem da vazdo de ar e liquido que passam pelo bico aspersor.
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2) Alimentacdao: Com a amostra de matéria prima previamente pesada (0,5kg),
desliga-se a bomba peristaltica, abre-se o desvio de ar, retira-se a tampa do orificio de
alimentacdo, introduz-se o produto, fecha-se novamente o desvio de ar.

3) Operagdo: Imediatamente apdés o fechamento do desvio de ar, corrige-se a
velocidade do ar fluidizante para o valor previamente fixado: esta varia devido a adi¢do de
produto no interior do leito que altera a perda de carga do conjunto. Apds cerca de dois
minutos, a temperatura do ar fluidizante retorna ao valor pré-fixado, com o uso do
regulador de voltagem. A partir de entdo, aciona-se novamente a bomba peristaltica e
inicia-se a alimentac@o de dgua e a contagem regressiva do tempo de granulacio.

4) Retirada da amostra: finalizado o tempo do processo de granulacdo, desliga-se a
bomba peristdltica, abre-se a vdlvula do coletor de amostras e retira-se o produto
armazenando-o em sacos de polietileno. Em alguns casos faz-se necessdrio o aumento da

velocidade do ar fluidizante para a retirada completa de produto do interior do leito.

34 PROPRIEDADES PSICROMETRICAS
As propriedades psicrométricas do ar ambiente foram determinadas medindo-se as
temperaturas de bulbo seco e bulbo timido, préximas a entrada de ar do ventilador. A partir
destas condi¢des iniciais, foi possivel determinar as propriedades psicrométricas do ar
fluidizante e do ar de saida do leito.
Os calculos das propriedades psicrométricas foram feitos com o auxilio do
programa computacional PSYDEMO. A partir de dois parametros de entrada, determinados

experimentalmente, o programa calcula as demais propriedades do ar, mostradas na Tabela

3.
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Tabela 3: Propriedades psicrométricas do ar.

Nomenclatura Propriedade Unidade
W Umidade absoluta (massa de 4gua por massa de ar seco) kg/kg
t Temperatura de bulbo seco °C

rh Umidade relativa %

v Volume especifico m3/kg
H Entalpia kJ/kg
td Temperatura de ponto de orvalho °C
tw Temperatura de bulbo imido °C
Vtot Vazao volumétrica total 1/s
7 Vazdo madssica total kg/min
m, Vazao massica de ar seco kg/min
m, Vazdo massica de dgua kg/min

Para o célculo das propriedades do ar ambiente utilizaram-se os dados de
temperatura de bulbo seco e bulbo imido, enquanto que para o ar fluidizante e ar na saida
do leito utilizaram-se os valores medidos de temperatura de bulbo seco e umidade absoluta
do ar. A umidade absoluta do ar foi calculada pela razdo entre a vazao massica de dgua e a
vazao madssica de ar seco incorporada ao ar umido.

A Tabela 4 mostra as equagdes de balanco utilizadas para a determinagdo das
propriedades psicrométricas do ar. As propriedades do ar ambiente foram representadas
pelo ponto 1, assim como as propriedades do ar fluidizante foram representadas pelo ponto
2 e as propriedades do ar na saida do leito pelo ponto 3. A vazao de liquido condensado foi

representada pelo ponto 4.
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Tabela 4: Equacdes de balanco para determinagao das propriedades psicrométricas do ar

ambiente, ar fluidizante e ar umedecido e vazao de liquido condensado.

Valores Valores Equacao de balanco
Ponto  Condicao do ar
experimentais calculados utilizada
1 Ar ambiente ty,tw, - -
Ar fluidizante
2 Iy W, W, =W,
(aquecido)
Ar na saida do leito m W, +my, =m, W,
3 t3 W3 . .
(umedecido) Mo =My
Liquido m,, = (m W, +m,,)
4 1 ty rh =100% oo
condensado ~111,3W3 1004

Os parametros r1,, e W, representam a vazdo mdssica de ar seco ¢ a umidade

absoluta do ar no ponto i, respectivamente. Assim, o termo W, fornece a vazio massica

de dgua incorporada ao ar neste ponto. J4 o termo i, representa a vazao mdssica de

liquido atomizado pelo bico aspersor, enquanto 1, representa a vazdao de liquido

condensado ndo incorporado ao ar quando a umidade relativa do ar no ponto 3 se iguala a

100%.

Para as condicdes de processo utilizadas, a vazao massica de ar inserido através do

bico aspersor foi diminuta em relacdo aos demais termos do balango e, deste modo, as

fracdes de umidade e ar seco atribuidas a este parametro puderam ser desprezadas.
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3.5 CARACTERIZACAO DA MATERIA PRIMA E PRODUTOS

3.5.1 Distribuicao de tamanho de particulas e determinacio do didmetro médio
de particulas
A distribuicdo de tamanho de particulas e o didmetro médio foram determinados
utilizando-se andlises de peneiragem. A Tabela 5 mostra o conjunto de peneiras utilizadas,
os diametros de abertura das malhas (um), as faixas das dimensdes das particulas e o valor
do didmetro médio (média aritmética entre a abertura da malha anterior e posterior).
A escolha dos diametros de abertura utilizados foi feita baseando-se na lista de

malhas padronizadas descrita por KUNII & LEVENSPIEL (1991).

Tabela 5: Peneiras utilizadas nas andlises granulométricas.

Tyler Abertura” Faixa Diametro médio
(mesh®) (um) (um) (um)

14 1180 > 1180 -
20 850 850<d< 1180 1015
28 600 600 <d < 850 725
35 425 425 <d < 600 5125
48 300 300<d< 425 362,5
65 212 212<d< 300 256
100 150 150<d<212 181
150 106 106 <d< 150 128
200 75 75 <d< 106 90,5
270 53 53 <d<75 64
400 38 38 <d<53 45,5

Fundo 0 d <38 19

* Nimero de fios por unidade de drea (em polegadas).

® Abertura entre os fios adjacentes.

O equipamento utilizado foi o Granutest que promove a vibracdo do conjunto de
peneiras e separacdo dos diferentes tamanhos de particulas. Em cada andlise foi utilizado
cerca de 10g de amostra e o tempo de vibragdo foi de 10 minutos. A intensidade da
vibragdo foi mantida na escala maxima (posi¢ao 10) do equipamento.

Tendo em vista que o material retirado do leito fluidizado € bastante homogéneo,
durante a pesagem das amostras (10g), ainda preocupou-se em retirar por¢des de diferentes

regidoes da massa total de amostra, garantindo a amostragem significativa do produto.
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O perfil de distribuicdo de tamanho de particula foi obtido determinando-se a fragao
madssica de amostra retida nas diferentes malhas.

O célculo do diametro médio de particula foi realizado baseando-se na Equacao 10.

DMP _Zxdp; (10)
Y X

1

Onde dp, é o diametro médio correspondente a faixa de intervalo i e x; a fracdo

madssica de amostra retida em cada peneira.

E vilido ressaltar a separacio das particulas mais coesivas foi possivel somente
quando se utilizou esta combinacdo de tempo e intensidade da vibragdo. Deste modo,
devido a intensa vibracdo do equipamento, € possivel que ocorrera quebra de alguns
granulos durante as andlises, acarretando em erros experimentais, que, infelizmente, nao

puderam ser determinados.

3.5.2 Teor de umidade
O teor de umidade das amostras foi determinado utilizando-se a metodologia da
norma AOAC (1995) para a determinagdo de soélidos totais em produtos acucarados. As
amostras de pd, com peso entre 3 e 4 g, foram colocadas em pesa-filtros e secas em estufa a
vacuo, a 70 °C e sob pressdao < 100mmHg (13,3kPa), até o peso tornar-se constante.
O percentual de umidade, em base seca, contido nas amostras foi calculado

utilizando-se a Equacdo 11:

UBS (%) ="1"""2 . 100 (11)
m

Onde m, e m, sdo as respectivas massas das amostras antes e depois da completa

secagem em estufa.

3.5.3 Solubilidade
O teste de solubilidade baseia-se na determinagdo da porcentagem de material nao-
solubilizado em 1 minuto de agitacdo. O dispositivo utilizado € composto por um Becker
com 500ml de capacidade, agitador magnético, funil para inser¢ao da amostra e sistema de

filtracdo a vacuo, como mostra a Figura 16.
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Vortice :

(3cm)
- | Agua destilada
Agitacao (500mi)

magnética“‘“\

Figura 16: Esquema do dispositivo de agitacao utilizado no teste de solubilidade.

Apés vdrios testes padronizou-se o seguinte procedimento para o teste de
solubilidade:

Adiciona-se cerca de 500ml de dgua destilada em um Becker. Utilizando-se um
agitador magnético, a agitacdo do liquido foi iniciada mantendo a altura do vértice em
torno de 3cm. Com a agitagdo do liquido estabilizada, adiciona-se cerca de 5g de amostra
através de um funil, mantido a uma altura de até 2cm do vortice.

Imediatamente apds a inser¢do de amostra, inicia-se a contagem do tempo
utilizando-se um crondmetro. Exatamente apds 1 minuto de agitacdo a solucdo foi
rapidamente filtrada em um sistema de filtracdo a vdcuo com filtro de papel.

Posteriormente, o filtro de papel com o material retido foi seco em estufa a
temperatura de 60°C, por 24 horas. A massa seca de amostra retida no filtro foi entao
determinada e o percentual de material ndo-solubilizado (%SOL) é calculado utilizando-se
a Equacdo 12.
m2(1+UBS)X10

m,

% SOL = 0 (12)
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Onde m, € a massa inicial das amostras, m, a massa de amostra remanescente no

filtro e UBS € o teor de umidade da amostra analisada em base seca.

3.5.4 Tempo de instantaneizacio

O tempo de instantaneiza¢do € o tempo necessdrio para que uma amostra de pé
fique completamente submersa apds ser colocada sobre a superficie de um liquido.

O dispositivo utilizado para os testes de instantaneiza¢do, mostrado pelas Figuras 17
e 18, foi construido baseando-se no esquema apresentado por HOGEKAMP &
SCHUBERT (2003). O aparelho consiste de um recipiente de 80cm? para o liquido e um
compartimento para a amostra de pd, localizada acima do recipiente que contém o liquido.
Uma lamina, que possui um sistema de acionamento por meio eldstico, forma a base da

secdo para a amostra de po.

massa = 59 :

Lamina 55
N // &

Liquido
Figura 17: Esquema do dispositivo utilizado para determinar o tempo de instantaneizag@o

(HOGEKAMP & SCHUBERT, 2003).
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Figura 18: Fotografia do instantaneizador

A determinacdo do tempo de instantaneizacdo foi realizada através dos seguintes
passos:

Preenche-se o recipiente reservado para o liquido com cerca de 80ml de dgua
destilada, a uma temperatura entre 27 e 29°C, e tampa-se o reservatorio com a lamina presa
ao sistema eldstico.

Entdo, pesa-se 5g de amostra e a distribui sobre a superficie da lamina. Todo o
conjunto é entdo colocado, por alguns segundos, sobre uma superficie vibratéria para
uniformizar a camada de particulas sobre a 1amina.

O teste € iniciado quando o sistema eldstico € acionado. Com o deslocamento da
lamina a amostra de p6 entra em contato com o liquido e o tempo de instantaneizagdo e
determinado com o auxilio de um cronémetro. O teste finaliza quando ocorre a imersao

completa da camada de particulas.
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3.5.5 Densidade do leito e porosidade
Para se determinar a porosidade total do leito foi necessario determinar os valores
de densidade do leito e densidade do sélido de cada produto.

A densidade do leito (p,), ou aparente, foi determinada por um analisador de

textura (modelo: TATXT2i, Stable Micro Systems, Surrey/ Inglaterra). Em cada anélise,
cerca de 20g de amostra foi acondicionada em um recipiente cilindrico de 40mm de
diametro interno. A altura do leito foi determinada por um sensor ao tocar a superficie da
amostra. Através da relagdo entre a massa e o volume da amostra, determinou-se a
densidade do leito.

A densidade do soélido (p,) das particulas foi determinada por picnometria,

utilizando tolueno como liquido inerte. Cerca de 5g de amostra foram adicionadas em um
baldo volumétrico de 25ml, e o volume preenchido com tolueno. Para garantir a eliminagao
de possiveis bolhas de ar presentes no interior e fora das particulas, utilizou-se uma
pequena agitagdo manual. A densidade do sélido ou densidade real € a razdo entre a massa
e o volume de amostra.

Finalmente, a porosidade total (¢, ) foi determinada utilizando-se a Equagdo 13.

e =1-2 (13)
P

3.6 ESCOLHA DAS FAIXAS DE OPERACAO DO EQUIPAMENTO

3.6.1 Temperatura do ar de fluidizacao
A faixa de estudo para a temperatura do ar de fluidizag@o variou de 75°C a 90°C. A
temperatura de 75°C foi selecionada por ser a menor temperatura do ar de fluidizacao capaz
de realizar a secagem do liquido atomizado nas condi¢des de maior vazao (2ml/min) e
menor velocidade do ar de fluidizagdo (0,25m/s).
A temperatura méxima do ar de fluidizagcdo foi fixada em 90°C, assim, pode-se
estudar a influéncia da temperatura nas varidveis de resposta, sem que alterasse a

composi¢do do produto pela exposicdo a altas temperaturas. Além disso, a camara do leito
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fluidizado € constituida basicamente de material acrilico e PVC e, deste modo, o uso de

elevadas temperaturas poderia deformar e danificar o equipamento.

3.6.2 Velocidade do ar de fluidizacao
A faixa de estudo para a velocidade do ar de fluidizacdo variou de 0,25m/s a
0,45m/s. A selecdo deste intervalo foi realizada baseando-se em testes experimentais e

resultados obtidos através das correlagoes de velocidade minima de fluidiza¢do U,

(@)

velocidade terminal das particulas U, .

(€N

Na base do leito (didmetro: 75mm), onde a velocidade do ar de fluidizagcdo

méxima durante o processo, determinou-se a velocidade minima de fluidizagéo U, para as

particulas mais grossas, com didmetro em torno de 1000um, utilizando-se as correlagdes
descritas por KUNII & LEVENSPIEL (1991), como mostra a Equagdo 14. A partir deste

resultado (U, =0,36m/s ), verificou-se experimentalmente em qual situag@o a elutriagdo

comega a ser efetiva.

1
U, = al ((28,72 +0,0494 Ar )2 —28,7j (14)
pf dp
Onde:
4 _dyp, (P, —p)g (15)
r= 2
My
Re, =2rVw s (16)
' My

Como forma de comparagdo, calculou-se a velocidade terminal (Equacdo 17) das

particulas mais finas (20 #m ) na regido superior do leito (diametro: 150mm).

1

_ 3 17
U =U, My (pszpf)g (17)
Py
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Onde
18 2,335-1,744¢, (18)
Utx= d_2+ d0*5
px px
]
P AT AL (19)
px 2

Hy
Entdo, a partir dos valores calculados (U, =0,36m/s e U, =0,01m/s para

particulas com tamanho de 1000um e 20wum, respectivamente), selecionou-se,

experimentalmente, um intervalo de estudo onde houvesse a fluidizac@o todas as particulas
e minimo arraste pneumdtico de particulas (velocidade do ar na base do leito entre 0,25 e
0,45m/s).

Deve-se ressaltar que o nivel inferior de estudo da velocidade do ar de fluidizacdo
(0,25m/s) foi selecionado pela condicdo limitante do equipamento. Através da curva de
calibragdo da velocidade do ar de fluidizacdo (Figura 59 - Anexo), pode-se observar que,
para velocidades mais baixas, uma sensivel variagdo da altura da coluna de liquido resulta
numa ampla variacdo da velocidade de fluidizacdo. Deste modo, optou-se por utilizar uma
faixa de estudo em que o ajuste da velocidade de fluidizacao fosse confidvel (0,25 a

0,45m/s).

3.6.3 Vazao de ar no bico aspersor

A faixa de estudo para a vazdo de ar no bico aspersor variou de 8,5cm3min a
11,5cm3min a 27°C e 101,325kPa. A selecdo deste intervalo foi realizada por meio de
observagdes experimentais:

Conforme a vazdo de ar no bico aumenta o didmetro das goticulas de liquido
produzidas pela atomizacdo tende a decrescer. Por outro lado, quando a vazao decresce as
goticulas tornam-se mais grossas até formarem gotas ndo dispersiveis no ar. Assim,
desejando-se que o processo contivesse somente goticulas que pudessem ser incorporadas
rapidamente ao ar seco, a vazdo minima de ar no bico foi fixada em 8,5cm3/min.

A vazdo méxima de ar no bico aspersor foi a maior vazao fornecida pelo compressor

(11,5cm3/min).
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3.6.4 Posicao do bico aspersor
A faixa de estudo para a posi¢do do bico aspersor variou de 50cm a 70cm em
relacdo a placa distribuidora de ar do leito. A posi¢do de 70cm, localizada no topo do leito,
foi selecionada por ser a maior altura possivel em que o bico aspersor pode ser fixado,
enquanto a posi¢dao de 50cm, foi escolhida pelo comprimento do jato de liquido atomizado
no leito. Em posi¢des inferiores a 50cm as goticulas de liquido produzidas por atomizagao

atingem a base do leito, formando pontos de liquido condensado.

3.7 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Com o objetivo de estudar as principais varidveis do processo de granulacdo em
leito fluidizado, realizou-se um planejamento fatorial fraciondrio 2*' com 04 pontos
centrais, totalizando 12 ensaios.

Em todos os ensaios do planejamento, o tempo de granulacdo e de aspersdo de
liquido no interior do leito foi de 5 minutos, mantendo-se a vazdo de dgua destilada em
aproximadamente 2ml/min.

As varidveis independentes foram estudadas nos niveis —1, 0 e +1, como mostra a
Tabela 6.

Tabela 6: Varidveis independentes e respectivos intervalos de estudo.

Nomenclatur
Variavel a -1 0 +1 Unidade
Temperatura do ar TAR 75 82,5 90 [°C]
Velocidade do ar VAR 0,25 0,35 0,45 [m/s]
Vazao de ar no bico aspersor QB 8,5 10 11,5 [cm3/min]
Posicao do bico aspersor ALT 50 60 70 [cm]

As varidveis de resposta do planejamento foram obtidas a partir dos resultados
médios das andlises de didmetro médio de particula (DMP), umidade final do produto
(UBS), tempo de instantaneizac¢do (TI), solubilidade (SOL) e porosidade total do leito
(POR).
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Utilizando-se este planejamento foi possivel reduzir os ensaios a metade de um
planejamento completo e fazer uma avaliagdo prévia das varidveis estudadas e seus efeitos
nas respostas desejadas.

A Tabela 7 mostra a matriz do planejamento fatorial 2*'. A quarta varidvel
(posi¢do do bico aspersor) € resultado da multiplicacdo dos sinais das outras trés colunas
(4=1-2-3). Com isso, os efeitos de 1* ordem misturam-se apenas com de 3" ordem
resultando em um planejamento de resolugdo I'V.

Os calculos estatisticos para verificar o efeito das varidveis de resposta foram

realizados com o auxilio do programa computacional Statistica versao 5.5.

Tabela 7: Planejamento Experimental Fraciondrio PARS

Ensaio TAR VAR QB ALT
1 -1 -1 -1 -1
2 +1 -1 -1 +1
3 -1 +1 -1 +1
4 +1 +1 -1 -1
5 -1 -1 +1 +1
6 +1 -1 +1 -1
7 -1 +1 +1 -1
8 +1 +1 +1 +1
9 0 0 0 0
10 0 0 0 0
11 0 0 0 0
12 0 0 0 0

3.8 CINETICA DE AGLOMERACAO
ApOs a selecdo das melhores condi¢des de processo, optou-se por fazer mais dois
ensaios de cinética de granulagdo, com o objetivo de verificar como ocorrem as alteracdes
das propriedades do produto original com tempo. Para cada ponto analisado foi realizado
um ensaio de granulagdo. Para a Cinética I foram feitos 10 ensaios distintos em um periodo

de 10 minutos, e para a Cinética II realizaram-se 4 ensaios em um periodo de 20 minutos.
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Os parametros de processo utilizados nas duas cinéticas sdo mostrados pela Tabela
8. A Cinética I e Cinética II se diferenciam apenas pela alteracdo da varidvel vazdo de
liquido, que foi reduzida de 2 para 1ml/min, respectivamente.

As variaveis de resposta estudadas nas cinéticas foram: didmetro médio de particula
(DMP), umidade final do produto (UBS), tempo de instantaneizacdo (TI), solubilidade
(SOL) e porosidade total do leito (POR).

Tabela 8: Pardmetros de processo utilizados no estudo da cinética de granulagao.

Variavel Cinética I Cinética I1
Massa de amostra 0,5kg 0,5kg
Vazao de liquido 2ml/min 1ml/min
Temperatura 75°C 75°C
Velocidade do ar de fluidizag¢ao 0,45m/s 0,45m/s
Vazdo de ar no bico aspersor 11,5¢cm3/min 11,5cm3/min
Posicao do bico aspersor 70cm 70cm

3.9 REPRESENTACAO DOS RESULTADOS
Ao final de cada batelada, as amostras de suco desidratado foram retiradas do leito
para serem analisadas. Todas as andlises foram realizadas no minimo em triplicatas. Deste
modo, os resultados apresentados neste trabalho s@o as médias dos resultados obtidos em
cada andlise.
O desvio padrao (s), calculado pela Equagdo 20, foi utilizado para definir os

intervalos de variagdo em torno da média dos resultados obtidos.

1 & —2
s _\/ﬁ;(xi -X) (20)

X, = i-ésimo valor

N = Numero total de repeti¢des

x = Média dos resultados

50



4 RESULTADOS E DISCUSSOES

41 ANALISES QUIMICAS E FiSICAS DA MATERIA PRIMA
As Tabelas 9 e 10 mostram a caracteriza¢do da matéria prima através das andlises de

composi¢do quimica e propriedades fisicas do suco de acerola desidratado.

Tabela 9: Anélise da composicao quimica do suco de acerola desidratado

Constituinte Média Desvio padrao

Umidade (%) 2,22 0,05
Acucares redutores (g/100g) 31,30 4,61
Actcares nao-redutores (g/100g) 1,34 1,84
Proteinas (g/100g) 2,56 0,06
Vitamina C (mg/100g) 9800 10
Cinzas (%) 6,37 0,05
Amido, fibras, lipidios, etc. (%) 46,44 -

Tabela 10: Propriedades fisicas do suco de acerola desidratado

Propriedade Média Desvio padrao
Diametro médio de particula (im) 94,54 Nao determinado
Tempo de instantaneizacao (s) 14,32 1,07
Solubilidade (%) 4,08 2,85
Porosidade do leito (%) 48,68 1,86
Densidade do sélido (g/cm3) 1,127 0,013
Densidade do leito (g/cm3) 0,578 0,010

42 DETERMINACAO DAS PROPRIEDADES PSICROMETRICAS DO AR
O processo de granulag@o do suco, neste caso, é decorrente da umidificacao do ar no

interior do leito e subseqiiente umidificacdo dos sélidos.
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Como o suco de acerola desidratado apresenta elevado conteido de actucares, pode-
se dizer que o principal mecanismo de ligacdo entre particulas ocorre devido a adesdo por
material viscoso, ocasionada pela solubilizagdo parcial destes compostos na superficie das
particulas e granulos.

Portanto, para melhor compreensdo dos resultados posteriores (Itens 4.3 e 4.5)
analisaram-se previamente as etapas de condicionamento do ar nas diversas condi¢des de
processo testadas.

A Figura 19 mostra, através de uma carta psicrométrica, como ocorre o
condicionamento do ar fluidizante. A linha que une os pontos 1 e 2 constitui a etapa de

aquecimento do ar, enquanto que a linha que une os pontos 2 e 3 constitui a etapa de

umidificacdo.
1001h(§}75 50 25 0.5
125 0.04
109 10.03
_]0.02
o \
IMENTO~ ‘\\\ \ W(kg/kg)
0.8 (m"3/kg)<0.85 09| % 1 TN o0s

10tC) 20 30 40-50 60 70 80 90 100

Figura 19: Representacdo das etapas de aquecimento e umidificagcdo do ar fluidizante.

Antes de ser aquecido o ar se encontra nas condi¢des ambientes e as propriedades
psicrométricas sao descritas pelo ponto 1. O ponto 2 mostra as propriedades do ar
fluidizante, ja aquecido. O ponto 3 indica as propriedades psicrométricas do ar apds ser

umedecido pela aspersao de dgua destilada. Quando a umidade relativa do ar no ponto 3
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chega a 100%, a massa de liquido atomizado nao € totalmente incorporada ao ar aquecido e
esta frac@o de liquido condensado é representada pelo ponto 4 (Figuras 20 e 22).

Utilizando as equacdes de balango (Item 3.4) e os valores de temperatura na entrada
e na saida do leito (Tabela 11), foi possivel determinar as propriedades psicrométricas do ar
nos pontos 1, 2 e 3 e a fracdo de liquido condensado (ponto 4), para as diversas condicdes

de processo utilizadas.

Tabela 11: Temperaturas médias do ar na saida do leito durante o processo de granulacao.

Velocidade de Temperatura do ar fluidizante (°C)
fluidizaciao (m/s) 75 82,5 90
. 0,25 32 - 34
expermental 035 : 3335 :
_______________________________________ 045 S 38
________ Cinétical 045 35 ..
Cinética I1 0,45 38 - -

As Figuras 20 a 25 mostram, graficamente, as propriedades psicrométricas do ar nos
pontos 1, 2 e 3 para os diferentes valores de temperatura e velocidade de fluidizagdo. Os
resultados apresentados foram calculados a pressio ambiente da cidade de Campinas

(94kPa).

100M(% 75 50 25 006 1001h(%) 75 50 25 0.05
hetg) 150/ [L RO IV /TS I h(kJ/kg) 150 &%\ '
(4) Liquido Condensado N
0,52g/min %0-04 e e (S Wi 0.04
- 003 w \\ /lo.03
\X o2 K Z&\Y e loo2
e — SHA i mara \\ = oot
e S 4 5 U N P g/kg
085 \M3kg)09 [ -095™~ | 1 1.06 | 1.1 0.85 (M 3kg)0.9 | 095 |1 | 105 | 14>
10020 30 40 50 60 70 80 90 100 10tC)20 30 40 50 60 70 80 90 100
Figura 20: Etapas de aquecimento e Figura 21: Etapas de aquecimento e
umidificac¢do do ar — Plan. Experimental umidificacdo do ar — Plan. Exper./ Cinética I
(75°C; 0,25m/s; m,, = 2ml/min). (75°C; 0,45m/s; m,, =2ml/min).
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100(%)75 50 25 005 100h(%) 75 50 25 0.05
h(kJ/kg) 150 (4) Liquido Condensado h(kJ/kg) 150 \ AL
Mo O34gMIn .\ looa 0l 1 /)7 0.04
; \x\& 0.02 /7 N s\&\& 0.02
25 N — 001 25 e ————— 0.01
, \ W(kg/kg) , ,ﬁ B \ \\ W(kg/kg)
0.85'v(v ' "S/kg)O 9 \ 1] 105 | 14 0. 85'v(mv"3/kg)0 9 10951 >1 05 | 1. 1>
10C) 20 30 40 50 60 70 80 90 100 104C)20 30 40 50 60 70 80 90 100
Figura 22: Etapas de aquecimento e Figura 23: Etapas de aquecimento e
umidificac¢do do ar — Plan. Experimental umidificacdo do ar — Plan. Experimental
(90°C; 0,25m/s; 1, = 2ml/min) (90°C; 0,45m/s; r1, =2ml/min).
100 rh(%) 75 50 25 0.05 100 rh(%) 75 50 25 0.05
h(kJ/kg) 150 VIR /T w h(kJ/kg) 150 VAN ] v
PN N ) 0.04 N 2 0.04
AN N lo.03 X | 0.03
ANV \ SN Jo.02 N \\\ 0.02
25 — 001 25 0.01
~ \ W(kg/kg) \ * W(kg/kg)
0.85 v(m "‘3/kg)09 951 | 105 | 1.4 0.85 v(m"3/kg)09 : 095\ 1] 105 | 4.
104C) 20 30 40 50 60 70 80 90 100 104C) 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Figura 24: Etapas de aquecimento e Figura 25: Etapas de aquecimento e
umidificacdo do ar — Plan. Experimental umidificacdo do ar — Cinética II (75°C;
(82,5°C; 0,35m/s; rir;, =2ml/min) 0,45m/s; i, =1ml/min).

Através das Figuras 20 e 21, onde a temperatura do ar fluidizante (TAR) é de 75°C,
pode-se observar que a umidade relativa do ar, apds a etapa de umidificagdo, aumenta
quando se decresce a velocidade de fluidizacdo (VAR) e vice-versa. O mesmo ocorre
quando TAR ¢ 90°C (Figuras 22 e 23), entretanto, o aumento da temperatura de fluidizacao
acarreta num aumento da temperatura do ar na saida do leito, tornando a umidade relativa

no ponto 3 inferior a da condicdo em que TAR € 75°C.
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Nas situagdes em que VAR ¢ igual a 0,25m/s (Figuras 20 e 22), a umidade relativa
do ar chega a 100% e o ar seco nao incorpora todo o liquido atomizado. Nestas
circunstancias, a fracdo de liquido nao incorporado € representada pela vazdo de liquido
condensado em suspensdo com o ar imido em forma de goticulas.

Ainda, analisando as Figuras 20 e 22, pode-se observar que esta vazdo de
condensado varia sutilmente com a temperatura. Quando TAR ¢ elevada de 75°C para
90°C, conseqiientemente hd um aumento da temperatura na saida do leito e a vazdo de
liquido condensado decresce de 0,52 para 0,34g/min.

Nos ensaios de ponto central do planejamento experimental (Figura 24), onde os
parametros de processo possuem valores intermedidrios (TAR=82,5°C e VAR=0,35m/s), a
umidade relativa no ponto 3 fica proxima de 90%, e ndo ha formacdo de liquido
condensado.

Portanto, durante o planejamento experimental, onde se estudou a influéncia dos
parametros de processo, a umidade relativa do ar no interior do leito variou de 100% mais
uma fracdo de liquido condensado, nas condi¢des de menor velocidade de fluidizagcdo
(0,25m/s) e menor temperatura do ar fluidizante (75°C), até cerca de 60% para as condi¢des
de maior temperatura do ar fluidizante (90°C) e maior velocidade de fluidizacao (0,45m/s).

Posteriormente, analisou-se a aglomeragdo em funcdo do tempo (cinética de
granulacdo) em duas condi¢des de umidade relativa do ar.

As propriedades do ar nos ensaios da Cinética Il sdo mostradas pela Figura 25.
Pode-se observar que ao reduzir a vazdo de liquido inserida no bico aspersor de 2 para
Iml/min, as caracteristicas do processo se modificam totalmente. Comparando-se com a
Cinética I (Figura 21), a umidade relativa no ponto 3 decresce de 72% para 54,2%,
aproximadamente. Na Cinética II, a temperatura do ar na saida do leito foi de 38°C, ou seja,
superior em apenas 3°C a temperatura da Cinética I (35°C). Deste modo, quando se
mantém a velocidade de fluidizagdo num mesmo nivel, a variagao da umidade relativa do ar

passa a ser diretamente proporcional a variagdo da vazao de liquido atomizado.
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43  INFLUENCIA DAS VARIAVEIS DE PROCESSO NA GRANULACAO

Um planejamento fatorial fraciondrio 2*" foi utilizado como ferramenta estatistica
no estudo das principais varidveis que poderiam influenciar o processo de granulagdo:
temperatura (TAR) e velocidade (VAR) do ar de fluidizagdo, vazdo de ar no bico aspersor
(QB) e posicao do bico no leito (ALT). Em todos os ensaios do planejamento, a vazao de
liquido atomizado foi mantida constante em 2ml/min e o tempo de granulagdo foi de 5
minutos.

A Tabela 12 mostra a matriz do planejamento fatorial fracionario 2*"' juntamente
com os resultados obtidos em cada ensaio. A partir destes dados foi possivel estudar a
influéncia das varidveis independentes sobre as varidveis de resposta e selecionar os
parametros de processo que possuem efeitos significativos.

As andlises estatisticas e estudo da significancia dos efeitos de cada varidvel sdo

discutidos nos itens 4.3.1 a 4.3.5.
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Tabela 12: Condi¢des de processo utilizadas nos ensaios do planejamento experimental e

os valores médios de resposta obtidos em cada experimento.

TAR VAR QB ALT DMP UBS TI SOL POR
Ensaio TOR INC
(°C) (m/s) (em*min) (ecm) (um) (%) () (%) (%)

1 75 0,25 8,5 50 123,65 4,16 592 1,24 5426 + +
2 90 0,25 8,5 70 125,10 395 6,80 1,76 51,72 - +
3 75 0,45 8,5 70 120,43 3,88 6,86 097 5049 - -
4 90 0,45 8,5 50 114,22 3,64 8,00 3,00 50,86 @ - -
5 75 0,25 11,5 70 133,23 3,72 6,05 0,63 54,69 - +
6 90 0,25 11,5 50 117,59 3,46 5,60 1,25 5449 + +
7 75 0,45 11,5 50 106,11 3,70 5,89 0,58 5631 + +
8 90 0,45 11,5 70 108,26 3,40 793 342 52,770 - -
9 82,5 0,35 10 60 117,07 4,03 5,67 0,774 57,38 - +
10 82,5 0,35 10 60 113,84 386 6,28 0,85 5532 - +
11 82,5 0,35 10 60 114,00 3,71 6,09 1,02 5632 - +
12 82,5 0,35 10 60 11393 3,68 6,26 0,82 56,09 - +
Onde:

TAR: Temperatura do ar de fluidizacao;

VAR: Velocidade do ar de fluidizacao;

QB: Vazio de ar inserido através do bico aspersor;

ALT: Posi¢ao do bico aspersor no leito;

DMP: Diametro médio de particula;

UBS: Conteudo de umidade em base seca;

TI: Tempo de instantaneizacio;

SOL: Fragao de material ndo solubilizado em 1min de agitacdo;
POR: Porosidade total do leito fixo;

TOR: Presenca (+) ou auséncia (-) de torrdes ao final do processo;

INC: Presenca (+) ou auséncia (-) de incrustag@o ao final do processo.
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4.3.1 Diametro médio de particulas

A Tabela 13 mostra os resultados estatisticos para a resposta de diametro médio de
particulas (DMP). A um limite de confianga de 95%, somente a variavel velocidade do ar
de fluidizagcdao (VAR) apresentou efeito estatisticamente significativo.

Através da Figura 26, pode-se observar que o resultado médio dos ensaios decresce
cerca de 10% quando a velocidade do ar fluidizante aumenta de 0,25m/s para 0,45m/s.
Entretanto, embora o aumento da velocidade de fluidizagdo retarde o crescimento de
particula, o DMP do produto granulado aumentou em todos os ensaios, em relacio ao DMP
da matéria prima.

No acompanhamento dos experimentos foi observado que o processo quase nao
apresentou elutriacdo, fato que exclui a hipétese de que o aumento do DMP seria
proveniente do arraste das particulas finas para fora do leito.

Por fim, como o decréscimo da velocidade do ar de fluidizacdo (VAR) implica num
aumento da umidade relativa do ar e fragdo de liquido condensado, pode-se dizer que o
aumento do DMP deve-se principalmente ao acréscimo da umidade superficial do produto,

que promove a formacdo de pontes ligantes e consolidacdo do granulo.

Tabela 13: Resultados do efeito, desvio padrdo, valor t, valor p e limites de confianca,

provenientes do planejamento fatorial fracionario para o didmetro médio de particulas.

Desvio Lim. Conf. Lim. Conf.
Efeito t p
Padrao -95% + 95%
Média* 117,29* 1,25% 93,55*%  0,0000%* 114,32% 120,25%*

TAR -4,56 3,07 -1,49 0,1810 -11,82 2,70

VAR* -12,64% 3,07* -4,11* 0,0045%* -19,90* -5,38%
QB -4.55 3,07 -1,48 0,1818 -11,81 2,71

ALT 6,36 3,07 2,07 0,0770 -0,90 13,62

*Valores estatisticamente significativos a 95% de confiancga.
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120 117,29ym

DMP (;,m)

Matéria Prima Média dos
20 L ensaios -12,64um

Figura 26: Representacdo do resultado de diametro médio de particula da matéria-prima,

média dos ensaios e efeito estatisticamente significativo a 95% de confianga.

4.3.2 Contetido de umidade

Para a resposta de conteido de umidade, as varidveis de temperatura do ar
fluidizante (TAR) e vazdo de ar no bico aspersor (QB) apresentaram efeitos
estatisticamente significativos (Tabela 14). Os resultados mostram que a umidade do
produto aglomerado diminui cerca de 7% quando a temperatura do ar fluidizante aumenta
de 75°C para 90°C, e 9% quando a vazao de ar no bico aspersor eleva-se de 8,5 para
11,5cm3/min. Entretanto a umidade média dos ensaios (3,77%) é cerca de 70% maior que a
umidade da matéria prima (2,22%).

A influéncia da varidvel TAR no decréscimo do contetido de umidade final pode ser
explicada pelo aumento da temperatura na zona de aquecimento, que acarreta num
decréscimo da umidade relativa do ar fluidizante e aumento da capacidade de secagem do
produto.

O efeito negativo da varidvel QB pode estar relacionado com o tamanho do
diametro das goticulas de liquido produzidas durante a atomizagdo, que se correlaciona
com o tempo de penetracao de liquido no interior do produto (DENESUK et al., 1993). O

aumento da vazao de ar no bico produz goticulas de 4gua com menor didmetro, o que torna,
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de acordo com a Equac@o 7, mais lenta a penetracdo do liquido para o interior do produto e,

conseqiientemente, reduz o conteido de umidade.

Tabela 14: Resultados do efeito, desvio padrdo, valor t, valor p e limites de confianga,

provenientes do planejamento fatorial fraciondrio para a porcentagem de umidade final do

produto em base seca.

Desvio Lim. Conf. Lim. Conf.
Efeito t p
Padrao -95% + 95%
Média* 3,77%%* 0,04%* 96,19*%  0,0000%* 3,67%* 3,86%*
TAR* -0,25%* 0,10%* -2,63*%  0,0337* -0,48%* -0,03%*
VAR -0,17% 0,10% -1,75 0,1229 -0,39% 0,06%
QB* -0,34%* 0,10%* -3,54*%  0,0095% -0,57%* -0,11%*
ALT 0,00% 0,10% -0,02 0,9815 -0,23% 0,22%

*Valores estatisticamente significativos a 95% de confianca.

UBS (%)

3,77%

Matéria Média dos
Prima ensaios

-0,25%

-0,34%

Figura 27: Representacdo do resultado de contetido de umidade (base seca) da matéria-

prima, média dos ensaios e efeitos estatisticamente significativos a 95% de confianca.
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4.3.3 Tempo de instantaneizacio

Para a resposta de tempo de instantaneizacdo, apenas as varidveis temperatura e
velocidade do ar de fluidizacdo (TAR e VAR) apresentaram efeitos estatisticamente
significativo (Tabela 15). Os resultados mostram que o tempo de instantaneizacdo da média
dos ensaios acresce em 17% quando a velocidade do ar fluidizante aumenta de 0,25m/s
para 0,45m/s. Nota-se também, que a média dos ensaios (6,45s) é cerca de 55% menor que
o tempo de instantaneizagdo obtido nos testes com matéria prima (14,3s).

Conforme discutido no Item 3.2.1, ao decrescer a velocidade de fluidizacao,
mantendo a vazao de liquido atomizado constante, o crescimento de particulas € favorecido.
Baseando-se no fato de que um produto granulado possui melhores propriedades de
instantaneiza¢do, pode-se dizer que o tempo de instantaneizacdo € influenciado
indiretamente pela varidvel VAR. Portanto, se com a diminuicdo da velocidade de
fluidizacio hd um aumento do DMP, entdo, conseqlientemente, o tempo de
instantaneizacgao € reduzido e vice-versa.

Do mesmo modo que a varidvel VAR, a diminui¢cdo da temperatura do ar fluidizante
(TAR) acarreta num aumento da umidade relativa do ar no interior do leito e conseqiiente
acréscimo do teor de umidade do produto. Assim, como o aumento da umidade do ar
favorece a formagao de granulos, as propriedades de instantaneizacdao do produto também
sdo incrementadas quando as condi¢des de processo implicam num aumento da umidade do

leito (TAR =75°C).
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Tabela 15: Resultados do efeito, desvio padrdo, valor t, valor p e limites de confianga,

provenientes do planejamento fatorial fraciondrio para tempo de instantaneizagao.

Desvio Lim. Conf. Lim. Conf.
Efeito t p
Padrao -95% + 95%
Média* 6,45% 0,16* 41,39*%  0,0000%* 6,08* 6,81%*
TAR* 0,90* 0,38* 2,36% 0,0500%* 0,00%* 1,80*
VAR* 1,08* 0,38%* 2,82% 0,0256%* 0,17%* 1,98%*
QB -0,53 0,38 -1,39 0,2084 -1,43 0,37
ALT 0,56 0,38 1,47 0,1856 -0,34 1,46

* Valores estatisticamente significativos a 95% de confianga.

14,32s

Matéria Média dos TAR VAR
Prima ensaios

Figura 28: Representacdo do resultado de tempo de instantaneizacdo da matéria-prima,

média dos ensaios e efeitos estatisticamente significativos a 95% de confianga.

4.3.4 Solubilidade
Para a resposta de solubilidade, apenas a varidvel temperatura do ar de fluidizacdo
(TAR) apresentou efeito estatisticamente significativo (Tabela 16). Os resultados mostram
que a fracdo de material ndo-solubilizado aumenta cerca de 210% quando a temperatura do

ar fluidizante eleva-se de 75°C para 90°C. Ao se utilizar temperaturas mais elevadas, as
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pontes ligantes formadas durante a aglomeragdo de particulas podem tornar-se mais rigidas
que nos processos que utilizam menores temperaturas e, deste modo, a solubilidade do
produto final pode ser alterada.

Nota-se também que a média dos ensaios (1,36%) representa 1/3 da fracdo de
material ndo-solubilizado obtida no teste com matéria prima (4,08%). Deste modo, pode-se

dizer que a aglomeracao de particulas resulta num aumento considerdvel da solubilidade.

Tabela 16: Resultados do efeito, desvio padrdo, valor t, valor p e limites de confiancga,

provenientes do planejamento fatorial fraciondrio para a solubilidade.

Desvio Lim. Conf. Lim. Conf.
Efeito t p

Padrio -95% +95%
Média* 1,36%* 0,21%* 6,60% 0,0003* 0,87%* 1,84%*
TAR* 1,50%%* 0,50%* 2.99% 0,0202%* 0,31%* 2.69%%*
VAR 0,77% 0,50% 1,53 0,1691 -0,42% 1,96%
QB -0,28% 0,50% -0,55 0,6010 -1,46% 091%
ALT 0,18% 0,50% 0,36 0,7315 -1,01% 1,37%

*Valores estatisticamente significativos a 95% de confianca.

4,08%

SOL (%)

Matéria Prima Média dos TAR
ensaios

Figura 29: Representacdo da fracdo de produto ndo-solubilizado para a matéria-prima,

média dos ensaios e efeitos estatisticamente significativos a 95% de confianca.
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4.3.5 Porosidade do leito
Para a resposta de porosidade total, nenhuma varidvel apresentou efeito significativo.
Entretanto, a média da porosidade obtida nos ensaios (54,22%) é cerca de 10% maior que a
porosidade da matéria prima (48,68%). Apesar de ndo-significativo, o aumento da
porosidade € capaz de modificar a estrutura do granulo e incrementar as propriedades de

instantaneizagdo e solubilidade.
Tabela 17: Resultados do efeito, desvio padrdo, valor t, valor p e limites de confianca,

provenientes do planejamento fatorial fraciondrio para a porosidade total do leito.

Desvio Lim. Conf. Lim. Conf.
Efeito t p
Padrao -95% + 95%
Média* 54,22 % 0,60%* 90,12* 0,0000%* 52,80%* 55,64 %

TAR -1,49% 1,47% -1,01 0,3446 -4.98% 1,99%
VAR -1,20% 1,47% -0,81 0,4421 -4.69% 2.28%
QB 2,71% 1,47% 1,84 0,1080 -0,77% 6,20%
ALT -1,58% 1,47% -1,07 0,3187 -5,07% 1,90%

* Valores estatisticamente significativos a 95% de confiancga.

54,22%

55 ¢
50 +
45

48,68%

Matéria Prima Média dos ensaios

Figura 30: Representacdo do resultado de porosidade do leito para a matéria-prima, média

dos ensaios e efeitos estatisticamente significativos a 95% de confianga.
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4.3.6 Formacao de torroes

Ao final de cada ensaio, tomou-se nota da presenca (+) ou auséncia (-) de torrdes na
base do leito. Os resultados sdo mostrados na coluna TOR da Tabela 12 e, apesar de serem
analisados qualitativamente, indicam que a formacdo de torrdes tem maiores tendéncias de
ocorrer quando a altura do bico aspersor no leito encontra-se na posic¢do inferior (50cm).
Ao posicionar o bico aspersor para perto da base, a zona de umidificacdao € expandida e
ocupa quase que totalmente o interior do leito. Conseqiientemente, a formacao de pontes
liquidas entre as particulas e o umedecimento excessivo do s6lido tornam-se mais efetivos e
a etapa de crescimento do granulo mais acelerada, formando os torrdes. Ainda, € importante
observar que nas condi¢des de processo (TAR: 75 e 90°C e VAR: 0,25m/s) em que uma
fracdo do liquido atomizado ndo € totalmente incorporada ao ar seco, apresentando-se na

forma de condensado, também hé formacdo de torrdes.

4.3.7 Incrustacio

A incrustacdo de produto também foi analisada qualitativamente. A coluna INC da
Tabela 12 indica se ocorreu formacio de crosta (+), auséncia de crosta (-) ou incrustagao
parcial (+) de produto na parede interna do leito. Os resultados mostram que a incrustacao
de produto é favorecida quando a velocidade do ar fluidizante é baixa ou mediana (0,25m/s
e 0,35m/s), ou seja, quando se trabalha em elevadas umidades relativas e em presenga de
condensado. Ao se utilizar baixas velocidades, a umidade relativa do ar no interior do leito
aumenta, favorecendo a formacdo de pontes liquidas e crescimento do granulo. Por outro
lado, esta mesma condi¢do também propicia a incrustagdo de produto quando as particulas

umedecidas se aderem a parede do leito, apds colidirem-se a ela.

44 SELECAO DOS PARAMETROS DE PROCESSO
Baseando-se nas andlises estatisticas dos resultados do planejamento experimental,
os parametros de processo mais adequados foram selecionados. Para isto, algumas

condig¢des de processo e caracteristicas do produto foram priorizadas.
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Primeiramente, o processo de granulacdo deve proporcionar bons rendimentos, e
deste modo, os parametros devem ser controlados de modo a minimizar a formacdo de
torrdes (L TOR) e a incrustacdo de produto na parede do leito LINO).

Também € desejavel que o produto final contenha as seguintes caracteristicas:

e Maior didmetro médio de particula (TDMP);
e Menor tempo de instantaneizacio ($TI);
e Menor fragdo de material ndo solubilizado (ISOL);
e Menor conteddo de umidade (LUBS);
e Maior porosidade do leito (TPOR).
Baseando-se nos efeitos significativos do planejamento experimental, a Tabela 18

mostra em que situagdes estas condi¢gdes de processo e caracteristicas do produto ocorrem.

Tabela 18: Escolha dos pardmetros de processo mais adequados.

{TOR JINC TDMP 11 lSoL lUBS
TAR (°C) - - 75% - 75 90
VAR (m/s) - 0,45% 0,25 0,25 - -
QB (cm3/min) - - - - - 11,5%
ALT (cm) 70% - - - - -

* Parametros de processo selecionados.

Pode-se observar que ao se optar por um processo que apresente menores
percentuais de incrustagdo, algumas das condi¢des de maior didametro médio de particula e
menor tempo de instantaneiza¢ao nao podem ser satisfeitas.

Deste modo, uma vez que o estudo da cinética tem o objetivo de analisar o
crescimento do granulo ao longo do tempo, optou-se por selecionar as condi¢cdes em que
ocorre maior rendimento de processo, ou menor incrustacdo, seguidas pelas condi¢des em
que hd menor fracio de material ndo-solubilizado e menor contetido de umidade. E vilido
ressaltar que a varidvel POR ndo apresentou efeitos significativos e, por isso, nao

influenciou a selecdo dos parametros.
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Por fim, os parametros escolhidos para o estudo das cinéticas de granulagao foram:
e TAR =75°C;
e VAR =0,45m/s;
e (B =11,5cm3min,;
e ALT =70cm.

45 CINETICA DE GRANULACAO
As cinéticas de granulacdo foram realizadas utilizando-se os parametros de processo
selecionados no Item 4.4. Denominou-se de Cinética I o processo que utilizou uma vazao
de liquido atomizado de 2ml/min e de Cinética II o processo que utilizou uma vazdo de
liquido atomizado de Iml/min. Os resultados de didmetro médio de particulas, conteudo de
umidade, tempo de instantaneizacdo, solubilidade e porosidade total do leito sdo discutidos

nos itens a seguir.

4.5.1 Diametro médio de particula
A Figura 31 mostra o aumento do didmetro médio de particula (DMP) em 10

minutos da Cinética I e 20 minutos da Cinética II.

160
—~ 140 -
£
S 120 |
2 1007: 1ml/mi
o] Q —A— 1ml/min
GE, 80 - —0—2ml/min
§ 60 -
dE) L
s 7
Q 5|
0 e e
0 5 10 15 20

Tempo (min)

Figura 31: Diametro médio de particula ao longo do tempo de aglomeragao.
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Na Cinética I, o DMP varia lentamente até 5 primeiros minutos de aspersao. A partir
de entdo, a aglomeracdo torna-se mais rapida e o crescimento de particula ocorre até o
sétimo minuto de processo. ApdOs este periodo, observa-se que a relacdo de
crescimento/quebra de particulas entra em equilibrio e o DMP torna-se praticamente
constante.

Na Cinética II, ocorre um comportamento semelhante. Entretanto, devido a menor
vazdo de liquido atomizado e conseqiiente menor umidade relativa do ar, o crescimento de
particulas mais acentuado ocorre somente apds os 10 primeiros minutos de processo.
Ainda, pode-se observar que, em ambas as vazdes de liquido atomizado, o DMP aumenta
cerca de 30% ao final de cada cinética.

Através das andlises de distribuicdo de tamanho de particula, mostradas pelas
Figuras 32 e 34, foi possivel observar como ocorre o crescimento de particulas. No decorrer
do processo, o pico inicial do perfil de distribuicdo é deslocado, indicando um decréscimo
da frac@o massica de particulas mais finas e aumento da fra¢do de particulas mais grossas.

Apesar de ocorrerem em periodos distintos, 0 modo como os picos se deslocam sdo
bem semelhantes. A maior concentracdo de particulas da distribui¢do de tamanho inicial
(Omin) € representada pelo didmetro de 90,5um e ao final das cinéticas I e II, esta
concentragdo € deslocada para o diametro de 181pm.

As Figuras 33 e 35 mostram, individualmente, como ocorre esta variagdo da fracdo
madssica dos pontos que constituem o perfil de distribuicdo. Pode-se observar que no
decorrer do processo a fracdo madssica das particulas de menor didmetro (64pum e 90,51um)
decresce, enquanto as fragdes mdssicas das particulas de maior didmetro (128um, 181um e
256pum) aumentam. Ainda se verifica nos dois casos que a fragdo 64pm primeiramente
cresce a custas de particulas mais finas e logo comeca a decrescer para formar particulas de

maior didmetro.
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Figura 32: Distribuicdo de tamanho de particula em fun¢do do tempo de aglomeracao

(ri,, = 2ml/min - Cinética I).

dpi (um)
45 =19
< 40 —A—455
o 3 —e—64
% 30 ——90,5
8 25 —A—128
£ —o— 181
g % —e—256
& ° %3625
L 10 —— 5125
5 —%—725
0 ——1015

Tempo (min)

Figura 33: Fracao maéssica (xi) do diametro de particula (dpi) ao longo do tempo de

aglomerag@o (71, = 2ml/min - Cinética I).
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Figura 34: Distribuicao de tamanho de particula em fun¢do do tempo de aglomeracao

(m,, = Iml/min - Cinética II).
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Figura 35: Fracao maéssica (xi) do diametro de particula (dpi) ao longo do tempo de

aglomeracgao (71, = Iml/min - Cinética II).
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4.5.2 Caracterizacao morfolégica
A Figura 36 mostra uma amostra de suco de acerola desidratado. Tanto o produto
granulado quanto a matéria prima apresentam coloracao alaranjada e possuem distribuicdes
de tamanho de particulas com diametro variando de tamanhos menores que 38 a 850pm.
Para a matéria prima, o pico da distribuicdo de tamanho de particulas concentra-se na
regido entre 75 e 106um, enquanto para os produtos granulados esta faixa varia de 150 a

212um.

Figura 36: Suco de acerola desidratado

As Figuras 37 a 51 mostram as diversas faixas de diametro de particulas obtidas
pela separacdo de tamanho das particulas por peneiragem. Analisando-se as diversas
fracdes de tamanho de particula foi possivel constatar como o crescimento de particulas
ocorre. Pode-se observar que as particulas mais grossas sdo formadas pela aglomeragdo de
particulas de menor didmetro.

As micrografias foram obtidas através de andlise por microscopia dptica.
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Figura 38: Particulas de suco de acerola desidratado com diametro menor que 38um (b).
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50um
—

Figura 40: Particulas de suco de acerola desidratado com diametro entre 38 e 53um (b).
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Figura 42: Particulas de suco de acerola desidratado com diametro entre 53 e 75um (b).
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Figura 43: Particulas de suco de acerola desidratado com diametro entre 75 e 106um (a).

Figura 44: Particulas de suco de acerola desidratado com didmetro entre 75 e 106pm (b).
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50um
—

Figura 46: Particulas de suco de acerola desidratado com diametro entre 106 e 150um (b).
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Figura 48: Particulas de suco de acerola desidratado com didmetro entre 212 e 300um.
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Figura 50: Particulas de suco de acerola desidratado com didmetro entre 425 e 600um.
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L.
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Figura 52: Micrografia do suco de acerola desidratado por spray dryer (Matéria prima).
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4.5.3 Contetido de umidade

A Figura 53 mostra que, ao final das cinéticas I e II, o percentual de umidade do
produto granulado aumenta cerca de 80% em relacdo a umidade da matéria prima (2,2%).
Tanto na Cinética I como na Cinética II, as curvas que representam a variagdo do conteido
de umidade possuem uma tendéncia muito semelhante a da variacdo do DMP (Figura 31), o
que indica que o crescimento de particula estd diretamente relacionado com o acréscimo de
umidade.

Através da Figura 54 observa-se claramente como ocorre esta variacdo do tamanho
de particulas com o aumento do conteido de umidade dos sélidos. O DMP varia
proporcionalmente com o conteido de umidade dos sélidos e, deste modo, pode-se afirmar
que o tempo de granulagdo influencia indiretamente o crescimento de particulas,

controlando o contetdo de umidade dos sélidos.
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Figura 53: Contetido de umidade (b.s.) ao longo do tempo de aglomeracao.

89



Resultados e discussoes

140
— r A
€ 130 + A
3. L
L — (b o
o 120 + o
b 0 o A1ml/min
£ 110 | ,
o | o) o O 2ml/min
= 0
QE, 100 + o
r Q
«©
= + A
a 90 7
80 1 1 1 1 |
2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5

Conteudo de umidade (%)

Figura 54: Diametro médio de particula por contetido de umidade.

4.5.4 Tempo de instantaneizacio

A Figura 55 mostra que o tempo de instantaneiza¢do do produto granulado chega a
ser 5 vezes menor que o tempo de instantaneiza¢do da matéria prima (14,3s).

Também € possivel observar que o tempo de instantaneizacdo decresce conforme
ocorre o crescimento de particula. Na Cinética I, por exemplo, o aumento das propriedades
instantaneiza¢do ocorre até os 7 primeiros minutos de processo, a partir deste ponto,
quando o DMP tende a se manter constante, o tempo de instantaneizacdo praticamente nao
se altera e se estabiliza em torno de 4,5 segundos. Portanto, pode-se afirmar que o processo

de granulagdo acarreta num aumento das propriedades de instantaneizacdo do suco de

acerola desidratado.
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Figura 55: Tempo de instantaneizacao ao longo do tempo de aglomeragao.

4.5.5 Solubilidade

Como mostra a Figura 56, a fracdo de material ndo-solubilizado do produto
granulado pode ser reduzida em até 10 vezes a fracdo de material ndo-solubilizado da
matéria prima (4,08%).

De acordo com SCHUBERT (1993), o aumento da solubilidade ¢ uma das
caracteristicas atribuidas ao aumento das propriedades de instantaneizacdo. Esta relacdo
pode ser observada comparando-se a tendéncia entre as curvas de solubilidade e as curvas
de tempo de instantaneizacdo das cinéticas I e II. Os pequenos desvios de tendéncia, que
ocorrem principalmente nos pontos iniciais das cinéticas, sdo provavelmente inerentes aos

erros obtidos no teste de solubilidade (Tabelas 27 e 29 - Anexo).
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Figura 56: Fracdo de produto ndo-solubilizado ao longo do tempo de aglomeragao.

4.5.6 Porosidade do leito
A Figura 57 mostra a variacao da porosidade do leito no decorrer das cinéticas I e II.
Em ambos os casos a porosidade do leito chega a um maximo de 60%, que representa um

aumento de cerca de 20% em relacdo a porosidade da matéria prima (48,68%).
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Figura 57: Porosidade total do leito ao longo do tempo de aglomeracao.
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4.5.7 Incrustacao de produto
Durante a realizacdo dos ensaios de cinética, foi observado que, na Cinética I, o
decréscimo do rendimento foi ocasionado principalmente pela incrustacdo de material na
parede do leito, enquanto que, na Cinética II, a perda de produto foi atribuida basicamente
ao fendmeno de elutriacdo, ndo apresentando incrustacdo de produto na parede do leito.
Entretanto, em ambas as situagdes, o rendimento ao final do processo, calculado conforme

a Equacdo 21, foi de apenas 35%.

Rendimento (%) =2 x100 (21

my

Onde m, e m, s@o as respectivas massa de amostra inserida e retirada do leito.

Através da Figura 58 observa-se que, devido a perda de material por incrustagao, o
rendimento do processo na Cinética I decresce mais acentuadamente que na Cinética II.
Nota-se também que, em 10 minutos de processo, o rendimento da Cinética II (76%) foi
bastante superior ao da Cinética I (32%), podendo-se afirmar que a diferenca entre ambos

(44%) representa a quantidade de produto incrustado ao final da Cinética I.
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Figura 58: Percentual de perda de produto por incrusta¢io ao longo do tempo de

granulagdo.
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4.5.8 Outras observacoes importantes
Durante o processo de granulac@o constatou-se que as caracteristicas de fluidizacao
se modificam. Conforme hd um aumento do DMP, ocasionado pelo crescimento de
particulas, o leito torna-se mais denso € menos coesivo, acarretando num aumento da
velocidade de circulagdo das particulas no interior da camara.
Também foi observado que a incrustagdo de produto ocorre principalmente nas
regides localizadas acima da posicao do bico aspersor (topo do leito), ou seja, nas regides

onde o ar torna-se mais frio e a umidade relativa do ar no interior do leito € maxima.
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5 CONCLUSOES

o A umidade no interior do leito fluidizado é governada pelas varidveis: vazao do ar
de fluidizacdo, vazdo de liquido atomizado e temperatura do ar fluidizante, ou seja, o
aumento da umidade do leito € proporcional ao decréscimo da vazdo e temperatura do ar de
fluidizacio e aumento da vazao de liquido.

° O crescimento de particulas, ou formacgdo de granulos, ocorre devido a aglomeracao
de particulas unitdrias com tamanho de até 75um.

o O processo de adesao entre particulas e formagdo de aglomerados é decorrente do
aumento do conteido de umidade do produto. Deste modo, as condi¢des de processo que
acarretam num acréscimo da umidade do leito, favorecem o aumento de tamanho de
particula até um determinado ponto, quando, a partir de entdo, o aumento excessivo da
umidade do leito ocasiona a saturacdo das particulas, formagao de torrdes e conseqiiente
colapso da fluidizagao.

° O aumento do diametro médio de particulas promove um aumento das propriedades
de instantaneizacdo do produto, reduzindo o tempo de instantaneizacdo e a fracdo de

material nao-solubilizado.

° A formacdo de granulos também acarreta num pequeno aumento da porosidade do
leito.
. Os fenomenos de formacdo de torrdes e incrustacdo de produto ocorrem nas

condi¢Oes em que a zona de aspersdao é maximizada: velocidade do ar de fluidizacdo e
posicdo do bico aspersor nos niveis de processo mais baixos (0,25m/s e 50cm,
respectivamente).

° As condi¢des que favorecem o aumento do rendimento, minimizando os indices de

formacao de torrdes e incrustagdo, tendem a desacelerar o processo de granulacao.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

° Estudo da perda de Vitamina C durante o processo de granulacdo de suco de acerola
desidratado.
° Construcao de um sistema de captacdo de elutriados e reciclo de finos durante a

granulacdo em leito fluidizado.

° Influéncia da temperatura e vazdo de liquido atomizado no processo de granulagdo.
° Uso de diferentes dilui¢des de suco desidratado como liquido ligante.
° Verificagdo e validagdo dos mapas de regime de nucleacdo e crescimento de

particulas utilizando-se granulacio em leito fluidizado.

° Modelagem do crescimento de tamanho de particulas utilizando-se faixas estreitas
de distribui¢do de tamanho de particulas.

o Avaliacdo do ponto 6timo de processo, que contenha as melhores propriedades de

instantaneizagdo e maior rendimento do processo.
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3 ANEXOS

8.1 CALIBRACAO DO EQUIPAMENTO E ACESSORIOS
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Figura 59: Curva de calibragdo da placa orificio.

103



Anexos
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Figura 60: Curva de calibragcdo dos sensores de temperatura.
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8.2 RESULTADOS REFERENTES AOS CALCULOS DAS PROPRIEDADES

PSICROMETRICAS DO AR

Tabela 19: Propriedades psicrométricas do ar nos pontos 1, 2 e 3 e fracdo de liquido

condensado (ponto 4) para a temperatura e velocidade do ar de fluidizac¢ao iguais a 75°C e

0,25m/s e vazao de liquido atomizado igual a 2ml/min.

W t rh v H td tw Vtot m ma mw
kg/kg °C % m¥kg  kl/kg °C °C 1/s kg/min  kg/min  kg/min
10,0120 27 50 0,934 57,57 15,7 19,3 0,948  0,0617  0,0610  0,0007
20,0120 75 4,67 1,083 107,00 15,7 304 1,100  0,0617  0,0610  0,0007
3 10,0329 32 100 0,981 116,40 32 32 0,996  0,0630  0,0610  0,0020
4 0,0415 32 124 0,993 138,30 359 353 1,009  0,0635  0,0610  0,0025

Tabela 20: Propriedades psicrométricas do ar nos pontos 1, 2 e 3 para a temperatura e

velocidade do ar de fluidizagao iguais a 75°C e 0,45m/s e vazdo de liquido atomizado igual

a 2ml/min.
w t rh \4 H td tw Vtot m ma mw
kg/kg °C % m¥kg  kl/kg °C °C I/s kg/min  kg/min  kg/min
1 0,0120 27 50 0,934 57,57 15,7 19,3 1,724  0,1121 0,1108 0,0013
20,0120 75 4,67 1,083 107,00 15,7 30,4 2,000 0,1121 0,1108 0,0013
3 0,0278 35 72 0,982 106,40 292 30,3 1,814  0,1139 0,1108 0,0031

Tabela 21: Propriedades psicrométricas do ar nos pontos 1, 2 e 3 e fracdo de liquido

condensado (ponto 4) para a temperatura e velocidade do ar de fluidizacao iguais a 90°C e

0,25m/s e vazao de liquido atomizado igual a 2ml/min.

W t rh v H td tw Vtot m ma mw
kg/kg °C % m¥kg  kl/kg °C °C I/s kg/min  kg/min  kg/min
1 0,0120 27 50 0,934 57,57 15,7 19,3 0,909  0,0591 0,0584 0,0007
20,0120 90 2,57 1,130 122,60 15,7 33 1,100  0,0591 0,0584 0,0007
30,0371 34 100 0,993 129,10 34 34 0,967  0,0606 0,0584 0,0022
4 0,0428 34 114 1,002 143,80 36,5 36,1 0,976  0,0609 0,0584 0,0025
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Tabela 22: Propriedades psicrométricas do ar nos pontos 1, 2 e 3 para a temperatura e

velocidade do ar de fluidizacdo iguais a 90°C e 0,45m/s e vazdo de liquido atomizado igual

a 2ml/min.
W t rh v H td tw Vtot m ma mw
kg/kg °C % m¥kg  kl/kg °C °C 1/s kg/min  kg/min  kg/min
10,0120 27 50 0,934 57,57 15,7 19,3 1,653  0,1075  0,1062  0,0013
20,0120 90 2,57 1,130 122,60 15,7 33 2,000  0,1075  0,1062  0,0013
30,0285 38 62,6 0,993 11140 29,6 31,2 1,758  0,1093  0,1062  0,0030

Tabela 23: Propriedades psicrométricas do ar nos pontos 1, 2 e 3 para a temperatura e

velocidade do ar de fluidizacdo iguais a 82,5°C e 0,35m/s e vazdo de liquido atomizado

igual a 2ml/min.

W

t

rh

td

v tw Vtot m ma mw
kg/kg °C % m¥kg  kl/kg °C °C I/s kg/min  kg/min  kg/min
1 00120 27 50 0,934 57,57 15,7 19,3 1,308  0,0851 0,0841 0,0010
2 00120 825 3,44 1,106 114,80 15,7 31,7 1,550  0,0851  0,0841  0,0010
3 00331 335 92,4 0986 118,40 32,1 32,3 1,381  0,0869  0,0841  0,0028

Tabela 24: Propriedades psicrométricas do ar nos pontos 1, 2 e 3 para a temperatura e

velocidade do ar de fluidizagdo iguais a 75°C e 0,45m/s e vazdo de liquido atomizado igual

a 1ml/min.
w t rh v H td tw Vtot m ma mw
kg/kg °C % m¥kg  kl/kg °C °C I/s kg/min  kg/min  kg/min
1 0,0182 30 63,2 0,952 76,49 22,2 24,2 1,741 0,1117 0,1097 0,0020
20,0182 75 7,01 1,093 123,30 222 33,1 2,000 0,1117 0,1097 0,0020
3 0,0252 385 542 09896 1034 27,5 29.8 1,810  0,1125 0,1097 0,0028
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8.3

RESULTADOS DAS ANALISES REALIZADAS NOS ENSAIOS DE
PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL, CINETICA I E CINETICA II

Tabela 25: Resultados das andlises de umidade, tempo de instantaneizacdo, solubilidade e

porosidade para os ensaios do planejamento experimental.

Umidade (%) Tempo Inst. (s) | Solubilidade (%) | Porosidade (%)

Ensaio L. Desvio L Desvio P Desvio P Desvio

Média Padrio Média Padrio Média Padrio Média Padrio
0 4,16 0,11 5,92 0,31 1,24 1,00 54,26 1,55
1 3,95 0,16 6,80 0,41 1,76 1,84 51,72 3,58
2 3,88 0,11 6,86 0,66 0,97 0,68 50,49 2,85
3 3,64 0,03 8,00 0,62 3,00 1,69 50,86 1,41
4 3,72 0,04 6,05 0,23 0,63 0,30 54,69 1,65
5 3,46 0,04 5,60 0,07 1,25 0,04 54,49 1,61
6 3,70 0,08 5,89 0,35 0,58 0,11 56,31 3,39
7 3,40 0,14 7,93 0,65 3,42 3,45 52,70 0,76
8 4,03 0,17 5,67 0,74 0,74 0,02 57,38 2,39
9 3,86 0,03 6,28 0,48 0,85 0,41 55,32 1,30
10 3,71 0,10 6,09 1,02 1,02 0,76 56,32 2,53
11 3,68 0,06 6,26 0,42 0,82 0,52 56,09 2,53
12 4,16 0,11 5,92 0,31 1,24 1,00 54,26 1,55

Tabela 26: Resultados das andlises de diametro médio de particula, densidade do leito e

densidade do sélido para os ensaios do planejamento experimental.

Dia L. Densidade do leito Densidade do solido

) iametro médio de

Ensaio particula (um) (g/cm?) (g/cm?)

Média Desvio Média Desvio

0 123,65 0,514 0,009 1,123 0,024
1 125,10 0,544 0,020 1,128 0,029
2 120,43 0,553 0,016 1,118 0,038
3 114,22 0,550 0,008 1,120 0,004
4 133,23 0,516 0,009 1,140 0,035
5 117,59 0,509 0,009 1,119 0,007
6 106,11 0,492 0,019 1,126 0,021
7 108,26 0,536 0,004 1,134 0,005
8 117,07 0,478 0,013 1,121 0,005
9 113,84 0,499 0,007 1,117 0,018
10 114,00 0,490 0,014 1,121 0,008
11 113,93 0,501 0,014 1,142 0,041
12 123,65 0,514 0,009 1,123 0,024
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Tabela 27: Resultados das andlises de umidade, tempo de instantaneizacao, solubilidade e

porosidade para os ensaios da Cinética 1.

T Umidade (%) Tempo Inst. (s) | Solubilidade (%) | Porosidade (%)

empo . ; . .
min) | Média DVIO | Media  DOVIO | Madia  DOSVIO | hggia  DOSVIO
Padrao Padrao Padrao Padrao

0 2,22 0,05 14,32 1,07 4,08 2,85 48,68 1,86

1 2,77 0,04 13,63 1,02 3,96 2,94 47,46 3,50

2 2,85 0,04 10,34 1,27 1,38 0,54 50,64 2,19

3 2,90 0,03 9,89 1,30 0,99 0,16 51,51 3,27

4 3,11 0,03 8,27 0,27 0,76 0,12 52,02 1,67

5 3,22 0,03 6,72 0,95 1,14 0,29 54,87 1,33

6 3,42 0,03 5,54 0,91 0,63 0,05 56,40 1,09

7 3,96 0,04 4,14 0,44 0,54 0,13 57,23 3,51

8 3,93 0,02 5,08 0,53 0,37 0,16 58,48 1,33

9 3,73 0,01 4,31 0,75 0,51 0,39 58,18 0,33

10 4,08 0,06 4,43 0,23 0,40 0,07 57,74 2,47

Tabela 28: Resultados das andlises de densidade do leito, diametro médio de particula e

rendimento do processo para os ensaios da Cinética I.

Densidade do leito Didmetro médio de
Tempo (min) (g/cm?3) , Rendimento (%)

Média Desvio particula (Lm)
0 0,578 0,010 94,54 100,00
1 0,591 0,020 99,36 90,60
2 0,556 0,012 100,45 89,80
3 0,546 0,018 100,83 88,28
4 0,540 0,009 105,96 83,00
5 0,508 0,007 104,86 67,16
6 0,491 0,006 112,79 54,40
7 0,481 0,020 121,45 44,92
8 0,467 0,007 122,27 35,83
9 0,471 0,002 119,88 34,58
10 0,476 0,014 124,40 31,62
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Tabela 29: Resultados das andlises de umidade, tempo de instantaneizacao, solubilidade e

porosidade para os ensaios da Cinética II.

T Umidade (%) Tempo Inst. (s) | Solubilidade (%) | Porosidade (%)
empo . ; . .
min) | Média DVIO | Media  DOVIO | Madia  DOSVIO | hggia  DOSVIO
Padrao Padrao Padrao Padrao
0 2,22 0,05 14,32 1,07 4,08 2,85 48,68 1,86
5 3,12 0,07 13,29 0,21 3,43 0,55 53,42 0,97
10 3,29 0,07 9,09 0,34 3,07 1,34 54,48 3,07
15 4,07 0,12 3,82 0,26 1,18 0,76 59,39 1,19
20 4,26 0,03 2,78 0,25 1,00 0,24 57,25 1,91

Tabela 30: Resultados das andlises de densidade do leito, diametro médio de particula e

rendimento do processo para os ensaios da Cinética II.

Densidade do leito Didmetro médio de
Tempo (min) (g/cm?3) , Rendimento (%)

Média Desvio particula (pm)

0 0,578 0,010 94,54 100,00

5 0,524 0,005 90,64 86,01

10 0,512 0,017 103,73 76,38

15 0,457 0,007 129,36 53,45

20 0,481 0,011 133,59 37,24
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8.4

RESULTADOS REFERENTES AS ANALISES DE DISTRIBUICAO DE

TAMANHO DE PARTICULAS OBTIDAS NOS ENSAIOS DE
PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL, CINETICA I E CINETICA II

Tabela 31: Fracdo massica (%) e didmetro médio de particulas (um) referentes aos ensaios

do Planejamento Fatorial Fracionério (ensaios 1 a 6).

Numero do ensaio

dpi

(pm) 01 02 03 04 05 06
19,0 0,02% 0,01% 0,03% 0,04% 0,03% 0,00%
45,5 0,61% 0,61% 0,60% 1,12% 0,31% 0,95%
64,0 6,69% 5,75% 6,96% 12,64% 2,05% 6,33%
90,5 28,22% 26,77% 29,59% 28,77% 21,33% 27,12%
128,0 26,76% 28,79% 28,64% 24,34% 32,73% 34,89%
181,0 22,48% 24,52% 22,66% 19,91% 35,17% 2591%
256,0 6,91% 6,18% 4,14% 4,41% 3,81% 2,89%
362,5 4,16% 3,44% 3,06% 2,55% 1,99% 0,76%
512,5 2,04% 1,64% 1,89% 2,46% 1,04% 0,52%
725,0 0,97% 0,95% 0,77% 1,51% 0,61% 0,04%
1015,0 1,16% 1,34% 1,66% 2,26% 0,92% 0,58%

Tabela 32: Fracdo mdssica (%) e diametro médio de particulas (um) referentes aos ensaios

do Planejamento Fatorial Fraciondrio (ensaios 7 a 12).

dpi

Niumero do ensaio

(pm) 07 08 09 10 11 12
19,0 0,02% 0,02% 0,02% 0,01% 0,02% 0,00%
45,5 1,04% 1,42% 0,15% 0,13% 0,22% 0,14%
64,0 15,46% 9,62% 7,64% 9,49% 8,56% 6,43%
90,5 30,38% 35,41% 33,98% 34,84% 33,47% 38,39%
128,0 26,22% 30,67% 26,13% 25,98% 27,96% 26,94%
181,0 21,79% 17,68% 21,40% 20,10% 23,86% 22,14%
256,0 2,86% 1,64% 6,14% 4,95% 3,05% 2,91%
362,5 1,01% 0,91% 1,74% 1,68% 0,99% 0,92%
512,5 0,57% 1,00% 0,86% 0,94% 0,81% 0,98%
725,0 0,42% 0,98% 0,51% 0,60% 0,42% 0,54%
1015,0 0,23% 0,66% 1,44% 1,29% 0,64% 0,60%
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Tabela 33: Fracao massica (%) e diametro médio de particulas (um) referentes aos ensaios

da Cinética I (tempo de 1 a 6 minutos).

Tempo de granulacio (min)

dpi

(pm) 0 1 2 3 4 5
19,0 0,02% 0,05% 0,02% 0,00% 0,03% 0,04%
45,5 5,90% 2,55% 1,26% 0,67% 0,26% 4,21%
64,0 14,48% 19,30% 18,71% 19,77% 16,41% 10,02%
90,5 39,66% 34,25% 36,31% 32,00% 30,70% 32,63%
128,0 22,67% 22,35% 23,10% 28,04% 27,29% 25,53%
181,0 13,41% 12,73% 14,09% 15,13% 21,01% 23,41%
256,0 1,53% 3,11% 1,55% 1,23% 1,49% 2,44%
362,5 1,10% 1,64% 1,29% 1,54% 1,22% 0,84%
512,5 0,91% 1,54% 1,61% 0,83% 0,69% 0,34%
725,0 0,21% 1,33% 1,07% 0,46% 0,64% 0,24%
1015,0 0,12% 1,15% 1,01% 0,33% 0,27% 0,29%

Tabela 34: Fracdo mdssica (%) e diametro médio de particulas (um) referentes aos ensaios

da Cinética I (tempo de 6 a 10 minutos).

dpi

Tempo de granulacao (min)

(nm) 6 7 8 9 10

19,0 0,03% 0,02% 0,02% 0,04% 0,02%
45,5 1,43% 0,45% 0,85% 2,51% 1,96%
64,0 12,43% 9,03% 9,96% 7,45% 7,20%
90,5 26,77% 26,28% 23,02% 25,02% 21,89%
128,0 25,06% 26,28% 23,25% 24,12% 25,01%
181,0 25,39% 26,16% 31,81% 29,42% 31,12%
256,0 5,04% 4,33% 4,34% 5,05% 6,30%
362,5 1,82% 2,92% 3,01% 3,05% 3,19%
5125 0,81% 1,11% 1,43% 1,22% 1,30%
725,0 0,29% 1,27% 1,11% 1,07% 0,66%
1015,0 0,93% 2,15% 1,21% 1,04% 1,36%
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Anexos

Tabela 35: Fracao massica (%) e diametro médio de particulas (um) referentes aos ensaios

da Cinética II (tempo de 0 a 20 minutos).

Tempo de granulacio (min)

dpi

(pm) 0 5 10 15 20
19,0 0,02% 0,05% 0,07% 0,01% 0,01%
45,5 5,90% 4,64% 2,39% 0,05% 0,16%
64,0 14,48% 21,16% 11,32% 1,18% 8,92%
90,5 39,66% 37,66% 36,97% 31,49% 17,74%
128,0 22,67% 24,09% 25,75% 27,52% 23,33%
181,0 13,41% 10,89% 20,54% 28,71% 32,58%
256,0 1,53% 0,39% 1,14% 4,85% 7,46%
362,5 1,10% 0,30% 0,63% 2,73% 3,52%
512,5 0,91% 0,51% 0,50% 1,17% 1,42%
725,0 0,21% 0,27% 0,33% 1,00% 1,23%
1015,0 0,12% 0,05% 0,37% 1,29% 3,65%
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