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"O que sabemos é uma gota, o que ignoramos é um oceano."
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RESUMO

O processo de aglomeragdo de alimentos € muito utilizado quando se deseja aumentar as
propriedades de instantaneizacdo de pds obtidos pela secagem em spray dryer. Os produtos
obtidos pela secagem em spray sdo normalmente caracterizados como sendo finos, coesivos
e por apresentar dificil fluidizacdo. Deste modo, torna-se conveniente utilizar leitos
fluidizados, vibrados ou pulsados, que resultem em um aumento da movimentagdo das
particulas e homogeneidade do leito durante a fluidiza¢do, permitindo aglomerar produtos
em po oriundos da secagem em spray dryer. O objetivo deste trabalho foi estudar as
mudancas nas propriedades fisicas de polpa de acerola e de proteina isolada de soja em pd
apo6s o processo de aglomeracao em leito fluidizado conico, e verificar os efeitos do uso de
diferentes frequéncias de pulsacdo do ar fluidizante durante o processo de aglomeracdo. A
pulsacdo do ar foi realizada por meio da rotacdo de uma valvula esfera, instalada abaixo da
placa distribuidora de ar. As condi¢des 6timas de processo e os perfis de aumento de
tamanho de particulas foram obtidos por meio de planejamentos experimentais e de ensaios
de cinéticas de aglomeracdo. As varidveis de processo estudadas foram o tempo de
processo, velocidade e temperatura do ar fluidizante, vazdo de liquido ligante, pressdo de
atomizacdo, altura do bico aspersor e massa de amostra. O produto aglomerado foi
caracterizado pelos testes de didmetro médio e distribui¢do de tamanho de particulas, tempo
de instantaneizacdo, solubilidade, morfologia e conteido de umidade. Durante a
aglomeracdo, as particulas da matéria prima coalescem, formando granulos grossos. A
morfologia das particulas também ¢ alterada com o aumento de tamanho. A forma das
particulas finas sdo circulares e compactas, enquanto os aglomerados tendem a ser mais
alongados e apresentam superficie irregular. Os produtos aglomerados apresentaram
melhores propriedades de instantaneizacao, ou maior dispersabilidade em dgua, em relacio

a matéria-prima, proveniente da secagem em spray dryer.

Palavras-chave: Aglomeracdo, Leito fluidizado, Pulsacdo, Acerola, Proteina isolada de

soja
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ABSTRACT

Fluid bed agglomeration is commonly used to improve the instant properties of spray-dried
food powders. However, the fluidization of spray-dried particles is characterized by cracks
and channels. Vibration or pulsation systems are frequently attached in the fluid bed
equipments in order to improve the bed homogeneity and to allow the particles fluidization
using lower fluidizing air flow. The aim of this work was to study the physical property
modifications of soy protein isolate powder and acerola powder produced by a wet-
agglomeration process in a conical fluid bed, using fluidizing air pulsation for some runs.
The equipment used was a batch-fluidized bed equipped with a rotating spherical valve
installed below the air distribution plate that promotes the fluidizing air pulsation.
Experimental designs and agglomeration kinetics were achieved in order to evaluate the
optimal operational conditions and to study the particles growing behavior. The process
variables studied were process time, fluidizing air temperature and velocity, atomized
binder flow, atomization pressure, nozzle height and mass of sample. The product
transformations were determined by an analysis of the particle diameter, size distribution,
morphology and moisture content. During agglomeration, the raw particles coalesce,
resulting in the formation of granules with increasing size, but morphological changes were
also verified. The shape of the raw powder particles were circular and compact, while the
agglomerated particles were elongated, wrinkled and showed tight solid bridges. The
fluidization of spray-dried particles was enhanced with the pulsation system, resulting in
higher fluid bed homogeneity and agglomerated products with narrows particle size
distribution. The consolidation of small granules results in an improvement in the instant

properties, increasing product wetting and dispersability in water.

Keywords: Agglomeration, Fluid bed, Pulsation, Acerola, Soy protein isolate

XX Vil



XXVviil



Capitulo 1

INTRODUCAO GERAL

O principio da granulacdo, ou aglomeracdo de particulas, baseia-se na atomizacao
de um liquido ligante sobre a superficie das particulas contidas no leito fluidizado. Quando
as particulas sdo soliveis, a coalescéncia entre particulas ocorre devido ao umedecimento
superficial das particulas e formagao de uma pelicula pegajosa na superficie, resultando na
formagcdo de pontes liquida entre elas. Quando as particulas sdo insoliveis deve-se
empregar uma solu¢do ligante para promover a formacdo de pontes liquidas e a
coalescéncia entre particulas. O solvente e o liquido ligante presente nas particulas sao,
posteriormente, evaporados pelo ar fluidizante aquecido e as pontes liquidas transformadas
em pontes sdlidas, consolidando a estrutura aglomerada. A repeticio das etapas de
umedecimento, colisdo e secagem das particulas ocorrem simultaneamente no granulador,
resultando no aumento de tamanho de particulas durante o processamento. Quando a
capacidade de secagem do aglomerador € insuficiente, a umidade do leito aumenta
demasiadamente, devido a saturacdo do ar, podendo ocasionar sobre-umedecimento das
particulas e o colapso do leito fluidizado. Por outro lado, quando a secagem € intensa, o
solvente € rapidamente evaporado antes que ocorram as etapas de umedecimento e colisao
entre particulas. Neste caso, quando uma solucao ligante € atomizada sobre as superficies
das particulas, ocorre formagdo de uma camada sélida de recobrimento (coating). Durante o
processo de aglomeracdo, as particulas também estdo sujeitas a quebra e/ou abrasio,
decorrentes da agitacdo durante a fluidizacdo e colisdo com as paredes internas do leito

fluidizado (SMITH e NIENOW, 1983 e RHODES, 1998 apud JIMENEZ et al., 2006).



O leito fluidizado é muito utilizado em processos de aglomeracdo nas industrias
alimenticias, farmacéuticas e agro-quimicas. Devido as elevadas velocidades de circulagdao
das particulas e excelente homogeneizacdo do leito, o produto obtido durante a
aglomeracdo em leito fluidizado normalmente apresenta elevada porosidade, boa resisténcia
mecanica a0 manuseio, baixa compacidade, elevada fluidez e distribuicdo de tamanho de
particulas com pequena amplitude (TURCHIULI et al., 2005). O mecanismo de
crescimento dos granulos depende dos parametros de processo — como, por exemplo, a
temperatura e velocidade do ar fluidizante; composi¢do, concentracdo e vazdo do liquido
ligante; geometria e varidveis do sistema de aspersdo; e propriedades intrinsecas das
particulas - que determinam as taxas de transferéncia de calor e de massa do sistema.

Segundo MORT (2005), para que um processo industrial de granulacdo seja
controlado e reprodutivel, € necessario estabelecer alguns atributos fisicos ao produto final,
como: tamanho dos granulos, distribuicdo de tamanho, densidade, fluidez, integridade
fisica, compressibilidade e solubilidade. Em particular, na inddstria de alimentos, o maior
proposito da granulagdo € transformar os sélidos particulados, normalmente obtidos pela
secagem em spray dryer, em aglomerados porosos, também conhecidos como produtos
instantaneos, que possuem a capacidade de se reconstituir rapidamente quando misturados
em agua ou leite (SCHUBERT, 1987). Entretanto, os produtos obtidos pela secagem em
spray sdo normalmente caracterizados como sendo finos (tamanho de particulas < 50 pm),
coesivos e apresentam dificil fluidizag¢do, classificados pelo grupo C de Geldart
(MASTERS, 1991) - como apresentado pelo diagrama de Geldart no ANEXO B. Deste
modo, torna-se conveniente utilizar leitos fluidizados modificados - vibrados, pulsados ou
com diferentes geometrias - que resultem em um aumento da movimentagdo das particulas
e homogeneidade do leito durante a fluidizag3o.

O processo de aglomeragao por aspersao € industrialmente conhecido como sendo
um processo complexo, baseado em conhecimentos empiricos, com dificuldades na
predicio e interpretacdo dos fenOmenos observados. As industrias frequentemente
enfrentam uma série de problemas durante processamento, como grandes volumes de
reciclo de produto na linha de producao e falha no controle de processo que, normalmente,

sdo decorrentes do ineficaz dimensionamento da escala de laboratério para a escala piloto
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Capitulo 1

de producdo. Entretanto, nos ultimos anos, os principios fundamentais dos mecanismos que
governam o processo de granulacdo e propriedades dos produtos tém tido grandes avancos.
Conhecendo-se determinadas propriedades do produto e parametros operacionais € possivel
fazer predi¢des sobre a dindmica de granulacdo. O maior desafio, entdo, € aplicar estes

modelos tedricos em préticas industriais IVESON et al., 2001).

1.1  OBJETIVO GERAL

Baseando-se em uma primeira experiéncia em que foi estudado o processo de
aglomeracdo de polpa de acerola em pd em leito fluidizado (DACANAL, 2005), este
trabalho buscou investigar os mecanismos de aglomeracdo para sistemas contendo
particulas hidrofilicas (polpa de acerola em pd) e particulas parcialmente hidrofébicas
(proteina isolada de soja), utilizando-se solvente (4dgua destilada) e solugdes de
maltodextrina como liquidos ligantes. Em um primeiro momento, foram realizados diversos
ensaios experimentais a fim de determinar os parametros 6timos de processo para a
producdo de granulos com elevada capacidade de absorcdo e dispersdo em d&gua.
Posteriormente, utilizando-se técnicas de microscopia e andlises por imagem, foi estudada a
morfologia das particulas aglomeradas e da matéria prima inicial. Durante o periodo de
pesquisa, também foram realizadas adaptacdes e modificagdes no equipamento, que
levaram ao estudo da fluidodinamica de alimentos em pd em leito fluidizado pulsado.
Assim, o objetivo desta tese foi determinar dos parametros de processo para a produgdo de
polpa de acerola e proteina isolada de soja instantaneizados e avaliar as alteragdes fisico-

quimicas e morfoldgicas desses produtos ao longo do processo de aglomeragao.

1.2 DESCRICAO DOS CAPITULOS
CAPITULO 1: Introduciio. Nesse capitulo sdo apresentadas as justificativas que
motivaram a realizacdo deste estudo, bem como a apresentagcdo dos capitulos contidos neste
trabalho.
CAPITULO 2: Revisdo Bibliografica. Nesse capitulo apresenta-se uma revisdo
bibliografica sintética dos mecanismos de aglomeracdo entre particulas e propriedades

fisicas e mecanicas dos sélidos. Também sdo apresentados alguns trabalhos de aglomeragao



em leito fluidizado e aplicagdes do uso de sistemas de pulsacdo do ar em leitos fluidizados.

CAPITULO 3: Descricio dos métodos e equipamentos. Nesse capitulo,
apresenta-se uma descricdo dos métodos e equipamentos utilizados para a realizacdo da
parte experimental desta tese. Os materiais e descricdo das varidveis de processo estdo
apresentados separadamente nos capitulos 4, 5 e 6.

CAPITULO 4: Aglomeracao de polpa de acerola em pé em leito fluidizado
conico. Nesse capitulo, apresentam-se os resultados obtidos referentes ao processo de
aglomeracdo de polpa de acerola em p6 em leito fluidizado conico (sem uso de pulsacdo do
ar), utilizando-se aspersdo de 4gua como liquido ligante. Também foram realizadas andlises
morfoldgicas, para a matéria-prima e produto aglomerado, a fim de investigar os
mecanismos de coalescéncia entre particulas durante a aglomeracao.

CAPITULO 5: Aglomeracao de proteina isolada de soja em leito fluidizado
pulsado. Nesse capitulo, apresentam-se os resultados obtidos referentes ao processo de
aglomeracdo de proteina isolada de soja em leito fluidizado pulsado, utilizando-se solugdes
aquosas de maltodextrina como liquido ligante. Também foram obtidos os perfis de
temperatura no interior do leito por meio de um sistema de aquisi¢do de dados para diversas
condi¢Oes de processo. Além disso, realizaram-se andlises morfoldgicas, para a matéria
prima e produto aglomerado, a fim de investigar os mecanismos de aglomeracido entre
particulas durante a aglomeragao.

CAPITULO 6: Aglomeracao de alimentos em pé em leito fluidizado pulsado:
Efeito da frequéncia de pulsacdo. Nesse capitulo, apresentam-se o comportamento
fluidodindmico de sélidos particulados em leito fluidizado conico, utilizando-se diferentes
frequéncias de pulsacdo. Os perfis de queda de pressdo, variando-se a velocidade de
fluidizacdo, foram obtidos nas frequéncias de pulsacdo de 0, 300, 600 e 900 rpm. Ainda
neste capitulo, apresentam-se os resultados obtidos para os ensaios de aglomeracdo de
polpa de acerola em pé e proteina isolada de soja, para as frequéncias de pulsacdo de 0,
300, 600 e 900 rpm. Outros resultados como, rendimento do processo e umidade final do

produto, obtidos apds o processo de aglomeragao, também foram avaliados.
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CAPITULO 7: Conclusdes finais. Nesse capitulo, apresenta-se uma discussio dos
principais fendmenos observados durante a realizagdo desta tese. Também sdo apresentadas
algumas sugestdes para futuros trabalhos, consideradas importantes para a continuidade

desta pesquisa.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

21 INTRODUCAO

A aglomeracdo entre particulas ocorre devido ao aumento da forca de adesdo entre
elas. A partir do trabalho pioneiro de RUMPF (1958), diversas pesquisas contribuiram para
o melhor entendimento dos mecanismos de ligacdo, que, de modo geral, podem ser
classificados pela presenca, ou nao, de substancias ligantes (SCHUBERT, 1981;
SCHUBERT, 1987; ENNIS, 1996; IVESON et al., 2001a; IVESON et al., 2001b; WILLET
et al., 2001; LITSTER, 2003 e PIETSCH, 2003). A intensidade destas forcas de adesao
normalmente estd relacionada aos parametros de processo, como: temperatura, umidade,
tensdo de compressdo, velocidade de colisdo e tempo de contato entre as particulas
(LITSTER, 2003 e MORT, 2005). De acordo com PALZER (2009), a maioria dos
trabalhos cientificos utiliza particulas inertes, como esferas de vidro, graos de areia ou de
carbonato de cdlcio, a fim de investigarem os mecanismos de ligacdo entre particulas.
Entretanto, no caso de alimentos em pd, a composi¢do do produto também € importante
para se compreender como ocorrem as modificagdes estruturais das particulas ao longo da
aglomeracdo. Em diversas pesquisas foi constatado que a aglomeracdo de particulas
permite a producdo de alimentos em pé instantaneizados (SCHUBERT, 1993;
HOGEKAMP e SCHUBERT, 2003; HLA e HOGEKAMP, 1999 e JINAPONG et al.,
2008). Porém, até o presente momento, ainda hd poucos trabalhos que levam ao maior
entendimento das relacdes entre as alteracdes morfoldgicas dos aglomerados e a dinamica

de dissolugdo das particulas (TURCHIULI et al., 2005).



Neste capitulo, apresenta-se uma revisao bibliogréfica sintética dos mecanismos de
aglomeracdo entre particulas e propriedades fisicas e mecénicas dos sélidos. Também sao
apresentados alguns trabalhos de aglomeracao em leito fluidizado, e aplica¢des do uso de

sistemas de pulsacdo do ar em leitos fluidizados.

22 MECANISMOS DE LIGACAO ENTRE PARTICULAS NA
AGLOMERACAO POR UMIFICACAO

Uma das concepcdes mais recentes de definicdo do processo de granulacdo foi

relatada por IVESON et al. (2001a), em termos de trés tipos de fendmenos: nucleagao,
crescimento e quebra (Figura 2.1).

MORT (2005) sugeriu que a granulacdo pode ser descrita em termos das principais

etapas de transformacgdo (distribuicao de ligantes, nucleagdo, crescimento, consolidagcao e

quebra) e selecdo das principais caracteristicas do produto (homogeneidade dos

componentes, tamanho do granulo, distribui¢do de tamanho e densidade do granulo). As

transformacgdes descrevem as diferentes etapas que a matéria-prima percorre até atingir as

caracteristicas finais do produto.
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Figura 2.1: Principais fendmenos presentes na granulagao (IVESON et al., 2001a)
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2.2.1 Dispersao de ligantes
De acordo com MORT (2005), a dispersao do ligante no processo de aglomeragdao
em leito fluidizado depende da drea de projecdo do spray em relacdo a massa de produto
presente no leito, assim como a intensidade de agitacao das particulas durante a fluidizacao.
Pode-se obter uma dispersdo adequada, quando se pulveriza o ligante em uma ampla 4rea
de projecao, utilizando-se uma fluidizacdo agressiva, ou seja, com elevada intensidade de

agitacao.

2.2.2 Niveis de saturacio dos granulos
A aglomeragdo de particulas por meio de ligagdes liquidas pode ser realizada a
diferentes niveis de saturagdo de liquido. A Figura 2.2 mostra os principais estados de

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

i 4 o 6

Pendular Funicular Capilaridade = Encapsulado Pseudo-encapsulado

Figura 2.2: Diferentes estados de saturacdo 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 nao é recoberta com liquido. O estado funicular é
a transi¢do entre o estado pendular e o capilar, em que os poros ainda nio estdo totalmente
preenchidos com liquido. O encapsulamento ocorre quando a superficie externa das
particulas € totalmente recoberta por uma camada de liquido. O estado de pseudo-
encapsulamento ocorre quando a particula encapsulada possui alguns poros vazios, que nao
foram preenchidos pelo liquido.

Segundo SCHUBERT (1981), a quantidade de liquido no granulo € descrita pelo

grau de saturacdo S das cavidades, que é determinado pela razdo entre o volume de liquido



e a porosidade da particula. A transi¢do entre estado pendular e o estado funicular ocorre

quando 0,2 < § <£0,4. A completa adesdo por capilaridade ocorre quando S >0,8.

A ligac@o entre particulas por meio de um liquido € realizada pela formagao de
pontes liquidas, geradas pela acdo da capilaridade do liquido sobre a superficie sélida das

particulas, devido a tensdo superficial do liquido, como mostra a Figura 2.3.

i
Y i

<~ heh

Figura 2.3: Representacdo de uma ponte liquida entre duas esferas de mesmo diametro
(IVESON et al., 2001a).

A intensidade dessas forcas pode ser calculada pela Equacdo 2.1 para as condigdes
em que VL/a3 < 0,001 (WILLET et al., 2001).
F cosé

2ray, : , [2.1]
1+2,1(h“} +10(’“’J
L VL

Em que a representa o raio das particulas, 2h a distincia de separagdo entre as
particulas, V, o volume de liquido que constitui a ponte, }, a tensdo superficial e € o

angulo de contato. Pode-se observar que a forca de ligagdo € proporcional a tensdo de

adesdo (y,, cos@) que o liquido exerce sobre o sistema.
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2.2.3 Nucleacao
O estagio de nucleagdo € a etapa inicial do processo de aglomeracdo em que ocorre
a formacao de pequenos aglomerados.
HAPGOOD et al. (2003) desenvolveram um mapa de regime (Figura 2.4) que
descreve os mecanismos que controlam a formacdo de nicleos em termos do tempo de

penetragdo das goticulas (z,) e o fluxo adimensional de aspersio (Y¥,). O fluxo

adimensional de aspersdo W, pode ser calculado pela Equacdo 2.2.

_ 3V 2.2]
“"2Ad,

Em que, V (m?s) representa a vazao de liquido, d, o didmetro médio e A (m?%/s) a

area de projecdo das goticulas sobre a superficie do leito.
Para uma determinada formulacdo, o tempo de penetracdo das goticulas (Equacao
2.3) pode ser estimado baseando-se em algumas propriedades especificas do produto

(HAPGOOD et al., 2002).

V2/3
t, =135~ ~
ER,,, Vi cosb,

pore

[2.3]

Em que, V, € o volume total de liquido, & € a porosidade do granulo, ,, € a tensdo
superficial do liquido, ¢ € a viscosidade do liquido, €, é o angulo de contato entre o

solido e o liquidoe R, € o raio do poro.

pore

Quando um processo € realizado mantendo-se o ¥, e f, nos niveis inferiores,

menores que 0,1 (Figura 2.4), o volume de goticulas na superficie das particulas serd
pequeno, formando nucleos, rapidamente, assim que o liquido penetrar no leito. Nesta
situacdo, pode-se considerar que cada goticula dard origem a um ntcleo, possibilitando
fazer um controle da distribui¢do de tamanho dos ntcleos pela distribuicao de tamanho das

goticulas. Quando ¥, e ¢, possuem valores intermedidrios, as goticulas tendem a

p
permanecer por um periodo mais prolongado sobre a superficie das particulas, devido ao
excesso de liquido injetado. Nesta etapa, as goticulas se colidem uma com a outra, e a

relacdo entre a distribui¢do de tamanho dos nucleos e o tamanho das goticulas passa a ser

11



imprecisa. Para W, >1, a superficie das particulas mantém-se recoberta pelo liquido, e,

nestas condicdes, ndo ha possibilidade de fazer qualquer correlagdo entre o tamanho dos
nicleos e o tamanho das goticulas.

10
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Figura 2.4: Mapa de regime de nucleacio (HAPGOOD et al., 2003).

2.2.4 Crescimento dos granulos
IVESON et al. (2001b) descreveram que o tipo de crescimento dos granulos é
funcdo do indice de saturagdo dos poros e do nivel de deformacao proveniente do impacto
entre as particulas. Esses autores fizeram um mapeamento do regime de crescimento,

apresentado pela Figura 2.5, utilizando o indice mdximo de saturagdo dos poros (s, .. )€ o

nimero de deformagéo (7, ), que sdo descritos pelas equagdes 2.4 ¢ 2.5.

— Wps (1_gmjn)

max [2.4]
pliq gmin

Em que p, e p,, sdo as respectivas densidades do sélido e do liquido, w € a razdo

entre a massa de liquido e a massa de solido e £, € a porosidade minima do granulo.
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p U

Sty = oy
3

[2.5]

Em que p, ¢ a densidade do granulo, U, € a velocidade efetiva de colisdo das
particulas no granulador e Y, € a tens@o de cisalhamento (dynamic yield stress) da estrutura

do granulo.

: “migalhas"
"particulas @ —
secas"
Elevada - Cresumento
Fluidez : . Crescimento . rapido : Pasta
et F : estavel :

L]

v ;. @ S
@@ =9 @x

Nucleagao ": Inducdo

Aumento do
numero de
deformacao,

Staer = paUc?/2Yg @ @ @ @
e 989 .

0 100%
Saturagdo maxima dos poros,

Sméx = Wps( T-min)/ prémin

Figura 2.5: Mapa de regime de crescimento dos granulos (IVESON et al., 2001b).

O regime de nucleacido ocorre quando se utilizam pequenos indices de saturagdo.
Nesse caso, os nucleos podem ser formados, mas nao ocorre crescimento do granulo. A
formacgao de migalhas ocorre quando as ligacdes do granulo sdo muito frageis e se quebram
facilmente. Por fim, as pastas sdo formadas quando hd adi¢do excessiva de ligantes,

formando uma mistura supersaturada.

2.3 AGLOMERACAO EM LEITO FLUIDIZADO
A adesdo entre particulas durante a aglomeracao em leito fluidizado é normalmente

realizada por pontes ligantes, que podem ser formadas pela adi¢do de uma solucdo ligante
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ou pelo umedecimento superficial das particulas, utilizando-se aspersdo de 4gua. Em ambos
0s casos, a eficiéncia do processo depende dos pardmetros operacionais (LITSTER, 2003 e
MORT, 2005) e das propriedades do sélido particulado (PALZER, 2009). Por exemplo, de
acordo com PONT et al. (2001), o aumento da for¢a de adesdo da solu¢do na superficie
s6lida depende, principalmente, do angulo de contato entre o liquido e a superficie sélida da
particula, tensdo superficial do liquido, tamanho das particulas e volume de liquido que
constitui a ponte de ligacdo. Esses autores realizaram uma série de experimentos que
tiveram por finalidade investigar os efeitos das propriedades fisico-quimicas, tais como a
viscosidade e a molhabilidade de liquidos ligantes em superficies de particulas sélidas ao
longo do tempo de processo. Para cada batelada, foi utilizado 2 kg de particulas sélidas,
fixando-se a temperatura do ar fluidizante em 50 °C, a vazdo de ligante em 160 g/h e a
vazdo de ar no atomizador em 0,64 m3/h. O uso de solucdes de Carboxi-Metil-Celulose
(CMC) como ligante em diferentes concentragdes levou ao estudo da influéncia da
viscosidade da solu¢do na aglomeracdo. O efeito da tensdo superficial foi investigado pela
adicao de diferentes concentracdes de um surfactante a solucdo ligante. O efeito do angulo
de contato foi também estudado pelo uso de particulas ndo-hidrofébicas, parcialmente
hidrofébicas e particulas totalmente hidrofébicas. Desta forma, esses autores também
verificaram que os parametros interfaciais entre particula e liquido ligante (tensdao
superficial e angulo de contato) tiveram maior efeito na granulacdo que a viscosidade da
solucdo ligante. Para os sistemas que utilizaram particulas hidrofébicas, a solugao ligante
foi seca e elutriada antes das etapas de coalescéncia e formagao do granulo.

Um processo de aglomeracdo em leito fluidizado € considerado controlado quando
ha um equilibrio entre 0 umedecimento e a secagem das particulas, tanto para os processos
que utilizam aspersdao de dgua como no caso da atomizac¢do de ligantes. Desta forma,
diversos estudos destacaram que as varidveis: vazdo de ligante, temperatura do ar
fluidizante, vazao/velocidade de fluidizacio e umidade relativa no interior do leito
produzem grande influéncia na eficiéncia do processo € nas caracteristicas do produto final.
Por exemplo, HEMATI et al. (2003) estudaram os principais efeitos das varidveis de
processo durante a granulacao e recobrimento de particulas de silica em leito fluidizado. Os

resultados obtidos mostraram que o aumento da umidade relativa do ar no leito, que
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depende da vazdo de ar e da vazdo de liquido atomizado, favorece o processo de
aglomeracdo principalmente para valores superiores a 40%. O decréscimo do tamanho das
goticulas atomizadas, devido ao aumento da vazdo de ar no bico aspersor, permitiu um
recobrimento homogéneo da superficie dos s6lidos. Esses autores também observaram que
para particulas com tamanho inicial superior a 300 wm, a taxa de aglomeracao € atenuada e
o mecanismo de recobrimento de particulas passa a ser priorizado. Quando se utilizou
particulas mais finas, a aglomeragdo de particulas passou a constituir a principal dindmica
do sistema. A aspersdo do liquido ligante sobre particulas porosas foi caracterizada por um
periodo inicial de ndo-crescimento, decorrente da deposicdo do ligante no interior dos
poros. Apds este periodo, as particulas voltaram a crescer do mesmo modo que quando se
utilizou particulas ndo-porosas.

A relacdo entre as varidveis de secagem e o aumento de tamanho de particulas
também foram identificadas por YU ef al. (1999), que estudaram o mecanismo de
crescimento de granulos de benzoato de s6dio 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, a velocidade de fluidiza¢do, a temperatura do ar
fluidizante, e, por outro lado, quando se aumenta a vazdo de liquido atomizado. Para o
carboximetilcelulose, o aumento de tamanho dos granulos ocorrera principalmente por
aglomeracdo e as principais varidveis que influenciaram no processo foram as vazdes de
liquido e de ar atomizado.

Um maior detalhamento da influencia das zonas de secagem e umedecimento foi
realizado por JIMENEZ et al. (2006), em que esses autores fizeram um estudo da
distribuicao de temperatura no interior de um leito fluidizado conico, durante processos de
aglomeracdo por aspersdo. Os autores identificaram a existéncia de trés zonas térmicas no
leito fluidizado, como mostra a Figura 2.7: (i) A zona de umedecimento, localizada na
regido préxima ao bico aspersor, apresenta baixa temperatura e elevada umidade. Nessa
regido ocorre umedecimento das particulas pelo liquido atomizado e evaporacdo do

solvente, que resultam na formacdo de gradiente de temperatura entre o centro e as paredes
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do leito. (ii) A zona isotérmica localiza-se proximo as paredes do leito e ao redor da zona
de umedecimento. Nesta regido hd um equilibrio entre as taxas de transferéncia de calor e
de massa e a temperatura é homogénea. (iii) A zona de aquecimento esta situada na regiao
acima da placa distribuidora de ar. Nesta regido a temperatura do ar decresce drasticamente
devido a energia absorvida pelas particulas frias, provenientes das zonas de umedecimento
e isotérmicas. Os autores também verificaram que o tamanho e distribuicdo dessas zonas
varia de acordo com os parametros operacionais, afetando a eficiéncia da aglomeragao. Por
exemplo, o aumento da vazdo de liquido atomizado resulta no aumento da zona de
umedecimento (HEINRICH ez al., 2003). O aumento da velocidade de fluidizacdo resulta
no decréscimo da zona de umedecimento, devido ao aumento da capacidade de evaporacdo
de liquido fornecida pelo sistema. O uso de particulas mais porosas favorece a transferéncia
de calor, devido a elevada superficie especifica das particulas, e resulta em menores zonas

de umedecimento (SALEH, 1998 e SMITH e NIENOW, 1982 apud ] IMENEZ et al. 2006)

Bico aspersor ?
V

H,, =24 cm Frio

| MW i | Quente
Bom| Yo e

Ar gquente

Figura 2.6: Zonas térmicas presentes no leito fluidizado conico: 1. Zona de umedecimento,
2. Zona isotérmica, 3. Zona de aquecimento (JIMENEZ et al., 2006).

O efeito da umidade relativa do ar na aglomeracdo também foi destacado por
DACANAL (2005). Esse autor estudou o processo de granula¢do de suco de acerola em p6
em leito fluidizado. Esse autor constatou que a umidade no interior do leito fluidizado foi
governada pelas varidveis: vazdo do ar de fluidizacdo, vazdo de liquido atomizado e

temperatura do ar fluidizante, ou seja, o aumento da umidade do leito foi proporcional ao
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decréscimo da vazdo e temperatura do ar de fluidizacdo e aumento da vazdo de liquido. O
crescimento de particulas, ou formagdo de granulos, ocorre devido a aglomeracdo de
particulas unitdrias com tamanho inicial de até 75 um. O processo de adesdo entre
particulas e formacdo de aglomerados foi decorrente do aumento do contetido de umidade
do produto. Desse modo, as condicdes de processo que acarretaram num acréscimo da
umidade do leito, favoreceram o aumento de tamanho de particula até um determinado
ponto, quando, a partir de entdo, o aumento excessivo da umidade do leito ocasionou a
saturacdo das particulas, formacdo de torrdes e consequente colapso da fluidizacdo. O
aumento do didmetro médio de particulas promoveu um aumento das propriedades de
instantaneizacdo do produto, reduzindo o tempo de instantaneizagdo e o aumento da
solubilidade do produto. Os fendmenos de formagdo de torrdes e incrustagdo de produto
ocorreram nas condi¢des em que a zona de aspersao foi maximizada: velocidade do ar de
fluidizacdo e posicao do bico aspersor, em relagdo a base do leito, nos niveis de processo
mais baixos (0,25 m/s e 50 cm, respectivamente). As condicdes que favoreceram o aumento
do rendimento, minimizando os indices de formacdo de torrdes e incrustagdo,
desaceleraram o processo de formacdo de granulos. Resultados semelhantes também foram
encontrados por KANG e SHIN (2004), que realizaram um estudo da otimizacdo da
granulacdo de leite em p6 em leito fluidizado, utilizando a metodologia de superficie de
resposta. Esses autores verificaram que o rendimento do processo € largamente afetado com
a variacdo da vazdo de liquido atomizado, e que o decréscimo da pressdo de atomizagdo
acarreta na formacao de granulos com maior densidade. As condi¢des 6timas de operagao
do leito fluidizado foram: temperatura do ar de fluidizacdo de 60 °C, vazdo de liquido
atomizado de 16 ml/min e pressdo de atomizacdo de 2,1 bar. Nestas condi¢des o
rendimento do processo foi de 94%.

As condi¢des de processo também devem ser ajustadas para que o produto final
apresente tamanho uniforme e perfil de distribui¢do de tamanho de particulas com pequena
amplitude. Desta forma, € possivel eliminar as etapas de moagem e o reprocessamento dos
finos, uma vez que o volume de produto gerado a partir da classificagdo de tamanho por
peneiragem torna-se pequeno. De acordo com SCHAAFSMA et al. (1999), na aglomeracio

em leito fluidizado, a distribui¢do de tamanho de particulas pode ser controlada pelo
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tamanho das goticulas do ligante. Os autores desenvolveram um bico aspersor capaz de
produzir goticulas de tamanho uniforme e, por meio deste sistema, verificaram que a vazio
de liquido e a intensidade de agitacdao (velocidade de fluidizacdo) do leito interferem
diretamente na distribui¢do de tamanho de particulas do produto final.

De modo geral, é conhecido na literatura que a aglomeracdo de alimentos em p6
produz granulos grossos com melhores propriedades de instantaneizacdo (SCHUBERT,
1993; HOGEKAMP e SCHUBERT, 2003; HLA e HOGEKAMP, 1999), e os processos de
aglomeracdo em leito fluidizado t€ém se mostrado adequados para produzir granulos com
estas caracteristicas. Por exemplo, JINAPONG et al. (2008) produziram leite de soja em pd
instantaneizado, em leito fluidizado, com tamanho de particulas ao redor de 260 um. Esses
autores observaram que as particulas aglomeradas possuem ripida penetra¢do na superficie
da 4gua e maior fluidez em relagdo ao p6 obtido por spray dryer, com tamanho médio
proximo a 14,5 um. A instantaneizacdo por aglomeragdo também ocorre quando as
particulas hidrofébicas: KIMURA e TERAUCHI (1999) descreveram um método para
producdo de granulos de cacau. Nesse método, a granulagdo do cacau em p6 em um leito
fluidizado foi realizada por meio da pulverizagdo de um liquido ligante preparado pelo
aquecimento do cacau em po, ou extrato de cacau, com ou sem dgua, obtendo-se granulos
com teor de umidade entre 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. Ja no trabalho de FUCHS et al. (2006) foi
realizada a encapsulacdo de 6leo vegetal por meio de maltodextrina e goma acécia em
spray dryer. As particulas obtidas durante a secagem em spray (50 um) foram
posteriormente submetidas a um processo de aglomeracdo em leito fluidizado, utilizando
dgua como liquido ligante. O produto final aglomerado, com tamanho médio de particula
proximo a 150 wm, apresentou melhor fluidez e dispersdo/ emulsdo em dgua que o obtido
diretamente pela secagem em spray.

Alguns autores afirmaram que o aprimoramento da qualidade do produto pode ser
atribuido as modificag¢des estruturais, em nivel de particula, como o aumento da porosidade
dos granulos. Por exemplo, GAO et al. (2002) estudaram a granulacdo de um medicamento

em pé com diminuto tamanho de particula em leito fluidizado utilizando um planejamento
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experimental fraciondrio 21 As varidveis de processo estudadas foram: temperatura e
vazdo do ar fluidizante, vazdo de liquido ligante e pressdo do ar no bico aspersor. A vazao
de liquido e pressdao do ar no bico aspersor foram as varidveis que apresentaram efeitos
mais significativos. As principais particularidades do produto inicial eram a baixa
densidade e dificil dissolugdo em 4gua. Apds a aglomeracdo, o pd apresentou maior
porosidade e melhor dispersdo em dgua que quando comparados com o material fino e o
produto obtido pela aglomeracdo em agitadores mecanicos. Nesta mesma linha de pesquisa,
RAJNIAK et al. (2007) estudaram o efeito das propriedades fisico-quimicas de solugdes
aquosas de hidroxipropil-celulose (HPC), a concentracdes de 5, 10 e 15%, durante a
cinética de aglomeracdo de particulas de manitol em leito fluidizado. Os autores
constataram que o aumento da concentracdo do ligante resultou na producdo de granulos
mais porosos, fenomeno atribuido ao rapido crescimento de particulas durante o processo.
A Figura 2.6 mostra as particulas de manitol, fotografadas por microscopia eletronica, e
respectivas secgdes transversais, obtidas por tomografias de raios X, para as concentragdes

de HPC de 5, 10 e 15%.

1 mm

Figura 2.7: Andlises morfoldgicas de granulos de manitol produzidos por ligantes de HPC,
as concentracoes de 5, 10 e 15% (RAJNIAK et al., 2007).
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De modo geral, os granulos obtidos por aglomeracao em leito fluidizado apresentam
elevada porosidade que possibilita a rdpida penetracdo de liquido no seu interior, via
capilaridade, resultando no decréscimo do tempo de instantaneiza¢do do produto (HLA e

HOGEKAMP, 1999; KNIGHT, 2001; SCHUBERT, 1993).

24 LEITO FLUIDIZADO PULSADO

A fluidizagdo pulsada € um modo particular de operacdo do leito fluidizado em que
a vazdo de ar oscila periodicamente com o tempo. Este tipo de operacdo pode ser realizado
por meio de vélvulas ou dispositivos que controlam a vazao do ar fluidizante. Dentre os
beneficios da fluidizagdo pulsada, destacam-se a reducdo da vazdo de ar e redugdo da
formagdo de canais preferenciais, resultando no aumento do contato superficial entre as
particulas e o ar fluidizante (MASSIMILLA et al., 1966 e WONG e BAIRD, 1971, apud
WANG e RHODES, 2005).

O conceito original de pulsacio do ar consiste na variagdo periddica da vazio de ar
entre uma fase ativa, na qual a vazio mantém-se constante, € uma fase inativa, na qual a
vazao de ar é nula. O comportamento da fluidizacao pulsante pode ser associado a trés tipos
de pulsagdo: fluidizacdo intermitente (baixa frequéncia); fluidizacdo pistonada (frequéncia
intermedidria); e fluidizacdo normal (alta frequéncia de pulsacdo). Segundo WONG e
BAIRD, 1971, apud WANG e RHODES, 2005, o efeito da pulsacdo é mais pronunciado
quando a frequéncia da pulsagdo do ar € proxima da frequéncia natural de oscilagdo do leito
fluidizado.

COPPENS e VAN OMMEN (2003) apresentaram que a velocidade superficial do
ar (U) na fluidizagdo pulsada pode ser descrida pela Equagdo 2.6.

U(t)=U, +U sen(27ft) [2.6]

Em que 7€ o tempo, f a frequéncia de oscilacdo, U, a velocidade superficial média

doare U, aamplitude de oscilagdo da velocidade do ar.
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POIRIER et al. (2000) afirmaram que o uso de leitos fluidizados pulsados possui
uma série de vantagens em relacdo aos leitos convencionais, podendo-se destacar:

e Ficil fluidizacdo de particulas irregulares ou leitos contendo particulas de distintos
tamanhos;

¢ Inicio da fluidizacdo das particulas utilizando vazao de ar cerca de 30 a 50% menor
que na fluidizagcao convencional;

e Minimizacao da formacao de canais preferenciais;

¢ Fluidizacao de particulas frageis;

e Menor perda de carga durante o escoamento do ar através do leito de particulas.

Entretanto, a modificacdo de um leito fluidizado convencional requer a instalacdo de
sistemas mecanicos e acessorios adicionais que aumentam 0s custos operacionais e de
investimento (REYES, et al., 2007), como sdo os casos dos sistemas de pulsagao.

Em alguns trabalhos foi constatado que o uso de sistema pulsante proporcionou o
inicio da fluidizacdo em menores vazdes de ar, reduzindo o consumo de ar utilizado nos
processos (KUDRA e MUJUMDAR, 2002; GAWRZYNSKI et al., 1999;
PRACHAYAWARAKORN et al., 2005).

2.4.1.1 Sistemas de pulsacao

A pulsacdo do ar fluidizante pode ser feita pelo uso de valvulas e dispositivos
instalados no duto de ar, realocacdo do gis em diferentes se¢des do leito e utilizacdo de
acessorios que propiciam alteragdes na distribuigdo de ar.

KUDRA e MUJUMDAR (2002) citaram que a pulsacdo pode ser realizada por meio
de uma vdlvula borboleta que gira a uma determinada velocidade angular. Neste caso, a
frequéncia de pulsacdo estd associada a velocidade de rotacao da vélvula.

PRACHAYAWARAKORN et al. (2005) projetaram um sistema de pulsacdo
semelhante ao funcionamento da vélvula borboleta, utilizando duas placas de metal que
giram no interior do duto de ar (Figura 2.8b). A implantacdo do sistema de pulsacdo
resultou em uma diminuicdo do consumo de energia durante a secagem de arroz, sendo

necessario o uso de menores vazdes de ar para fluidizar os graos.
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Figura 2.8: Secador leito fluidizado pulsado (PRACHAYAWARAKORN et al., 2005).

O sistema de pulsacdo desenvolvido por ZHANG e KOKSAL (2006) foi projetado
utilizando uma vélvula solendide (Figura 2.9). Neste caso, a frequéncia de pulsacdo foi
obtida por meio da frequéncia de energizacdo da valvula, que se abre quando acionada

eletronicamente.

Figura 2.9: Leito fluidizado pulsado com valvula solen6éide (ZHANG e KOKSAL, 2006):
(1) leito fluidizado, (2) filtro, (3) resisténcias termoelétricas, (4) placa distribuidora de ar,
(5) camara de equalizacdo, (6) valvula solendide, (7) surge tank, (8) medidores de vazao,
(9) regulador de pressdo, P1 a P6: medidores de pressdo, T: termopares.
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Nos trabalhos de GAWRZYNSKI et al. (1999); GAWRZYNSKI e GLASER
(1996); e NITZ e TARANTO (2007) o sistema de pulsacdo foi projetado utilizando uma
védlvula, com angulo de abertura de 90°, que distribui o gds em diferentes se¢des da placa
distribuidora de ar (Figura 2.10). Durante a secagem de graos de feijao, NITZ e TARANTO
(2007) verificaram que a velocidade minima de fluidizagdo € menor em leito convencional
que com o uso do sistema de pulsacdo. Entretanto, para uma determinada velocidade do ar,
a queda de pressao no leito pulsado é menor que no leito convencional, implicando em um

menor consumo de energia durante o bombeamento do ar.

Material Ar saida
(mido }
) E— I
Leito «——— RH

Sensores E : fluidizado —T
T - Temperatura T —] T ey
P - Pressao P ——e ]
RH - Umidade relativa T ——» Finos

i Produto seco
T PRH

%M Aquecedor

Figura 2.10: Leito fluidizado pulsado com miuiltiplas seccoes (GAWRZYNSKI et al.,
1999)

Distribuidor de ar

O funcionamento do leito fluidizado pulsado desenvolvido por REYES et al. (2007)
foi baseado na rotagdo de um disco perfurado, localizado abaixo da placa distribuidora de
ar de um leito circular, que propicia a distribui¢do do ar pela abertura do disco durante a
rotacdo (Figura 2.11). A velocidade de rotacao do disco determina a frequéncia de pulsacio

do leito.

23



Distribuidor de ar

Disco perfurado

|4 0,25 m+‘ 0,25 m -»‘

o

Disco perfurado Distribuidor de ar

Figura 2.11: Leito fluidizado pulsado rotativo (REYES et al., 2007).

REYES et al. (2006) projetaram um sistema de pulsacdo utilizando um cilindro
perfurado que gira horizontalmente e proporciona a pulsacdo do ar fluidizante (Figura
2.12). Os autores constataram que a taxa de secagem de sementes de nabo foi maior
utilizando o sistema pulsado, que quando comparada com a secagem em leito fluidizado
convencional, evidenciando uma melhor agitacdo das particulas durante a fluidizacdo

pulsante.
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Figura 2.12: Leito fluidizado pulsado de cilindro perfurado (REYES er al., 2006).
Ventilador (A), vélvula (B), silica gel (C), aquecedor (D), sistema de pulsacdo (E), Camara
(F) e sistema de microondas (G).

2.4.1.2 Efeitos da pulsaciao na fluidodinamica do leito
KUDRA et al. (2002) constataram que a queda de pressdao no leito, durante a
fluidizacao de borra de papel, ¢ menor quando se utiliza menor frequéncia de pulsacdao. Na

Figura 2.13, observa-se que, para um mesmo volume de sélidos (H ), a queda de pressdao

no leito decresce quando a frequéncia de pulsacdo diminui de 10 Hz para 5 Hz. Esse
mesmo fendmeno foi observado no estudo de REYES et al. (2007), para a fluidizagdo de

fatias de batata (Figura 2.14).
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Figura 2.13: Queda de pressdo em funcdo da velocidade do ar, em leito fluidizado pulsado
em frequéncias de (a) 10Hz e (b) 5 Hz, para a fluidiza¢do de borra de papel (KUDRA et al.,

2002).
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Figura 2.14: Queda de pressao em funcdo da velocidade do ar, em diferentes frequéncias

de pulsacdo, para a fluidizacdo de fatias de batata a umidade de 80% (b.s.) (REYES et al.
2007).

ZHANG e KOKSAL (2006) verificaram que a altura do leito, durante a fluidizacdao

de particulas de vidro, oscila quando se altera a frequéncia de pulsacdo (Figura 2.15). Em

baixas frequéncias de pulsacdo, a amplitude do deslocamento das particulas, ou altura do

leito, € maior que quando se utiliza maiores frequéncias. Segundo os autores, este
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fendmeno ocorre porque, em baixas frequéncias de pulsacdo, o periodo em que a vélvula
permanece fechada é maior, e uma grande quantidade de gds se acumula no duto de
entrada. Assim, quando a vélvula torna a se abrir, uma grande quantidade de gis ¢é
introduzida no leito, deslocando as particulas a uma maior amplitude e, consequentemente,

aumentando a altura do leito fluidizado.
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. O
o 1%
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Deslocamento

em pequena
amplitude
Deslocamento O
emgrande
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Figura 2.15: Amplitude do deslocamento das particulas em altas e pequenas frequéncias de
pulsacdo (ZHANG e KOKSAL, 2006).

2.5 PROPRIEDADES FISICO-QUIMICAS E MECANICAS DOS
GRANULOS

2.5.1 Instantaneizacao
Segundo SCHUBERT (1993), o processo de dispersdo de um pd seco em um

liquido pode ser dividido pelas seguintes etapas:

e Embebicdo: Que corresponde a penetracao do liquido para o interior da estrutura
porosa devido a capilaridade. A facilidade com que esta penetracdo ocorre &
denominada molhabilidade.

¢ Imergibilidade: Imersdo das particulas ou de por¢des de p6 no liquido.

¢ Dispersabilidade: Dispersao das particulas no liquido.

¢ Solubilidade: Dissolugdo das particulas, quando soldveis no liquido.
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As propriedades fisicas de um p6 associadas a estas quatro etapas sdo usualmente
denominadas de propriedades de instantaneizacdo. Ao se adicionar uma camada de pé
sobre um liquido, todas as etapas devem ser completadas em poucos segundos, caso o
produto possua boas propriedades de instantaneizacdio (HOGEKAMP e SCHUBERT,
2003). As propriedades instantaneas também podem ser aumentadas adicionando-se
agentes dispersantes, como emulsificantes e tensoativos. Entretanto, para produtos

alimenticios, a maioria destas substancias € de uso proibido ou restrito.

2.5.2 Fluidez
O nivel de fluidez de um material particulado depende e das combinacdes das
condi¢des ambientes (temperatura € umidade) e das propriedades fisicas e morfoldgicas do
produto (TURCHIULI et al., 2005).
A fluidez, ou facilidade em que um determinado material particulado escoa, pode
ser estimada por simples correlagdes. Os indices de Hausner (HR) (Eq. 2.7) e de Carr

(I.,..) (Eq.2.8) sdo calculados utilizando-se relacdes entre os termos de densidade do leito

Carr

(p,) e densidade do leito compactado ( p,), como mostram as Tabelas 2.1 e 2.2.

HR=& [2.7]
Py
TS 2.8

Carr

P,

Tabela 2.1: Relacdo entre o indice de Hausner e o nivel de fluidez.

HR Nivel de fluidez
HR<1,2 Escoa livremente
1,2<HR<1,4 Intermedidario
HR>14 Coesivo
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Tabela 2.2: Relagdo entre o indice de Carr e o nivel de fluidez.

I, (%) Nivel de fluidez
<15 Escoa livremente
15-20 Bom escoamento
20-35 Moderado

35-45 Coesivo

>45 Muito coesivo

2.5.3 Fragilidade

Durante a movimentacdo ou o manuseio de pds ou aglomerados, as particulas
contidas no leito estao submetidas a a¢do de tensdes de cisalhamento e choques promovidos
pela colis@o entre particulas. No manuseio de granulos frageis, a friccao resulta na quebra
estrutural das particulas, formando finos e modificando as caracteristicas do produto.
Nestes casos faz-se necessério remover as particulas de pequeno tamanho a fim de re-obter
as propriedades desejaveis do produto, quando aglomerado (TURCHIULI et al., 2005).

A fragilidade € caracterizada pela capacidade das particulas se romperem quando
submetidas a friccdo. Embora existam diversos mecanismos para quantificar a fragilidade
de um material particulado, ndo hda um teste padrdo para se determinar o indice de
fragilidade. Alguns dos testes utilizados sao baseados no percentual de redu¢ao de tamanho

de particulas obtido durante um determinado periodo de agitagao.

2.54 Dureza

O método mais simples para se determinar a dureza de granulos € submeté-los a
testes de compressao (BIKA et al., 2001). A dureza € calculada pela relagdo entre a forca
necessaria a ruptura dos granulos e a drea de sec¢do transversal da amostra. Entretanto,
durante a compressao de granulos frageis, as pontes ligantes normalmente se quebram em
tensdes muito inferiores a verdadeira tensdo de ruptura do granulo, dificultando a
determinagdo da dureza da particula. Neste caso € necessdrio utilizar testes que aplicam
tensOes normais e de cisalhamento, simultaneamente, e entdo avaliar os resultados com o

auxilio de andlises microscdpicas.
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2.5.5 Morfologia

As 1imagens obtidas por microscopia podem ser analisadas numericamente
utilizando-se programas computacionais que, por meio de cdlculos, fazem a descri¢do
bidimensional (2D) da superficie das particulas (TURCHIULI et al., 2005).

A superficie 2D de uma particula irregular pode ser avaliada quando se adota como
referéncia um disco perfeito. Deste modo, os desvios em relacdo a norma podem indicar
que a particula apresenta uma silhueta mais alongada ou um maior grau de rugosidade, por
exemplo. Deve-se ressaltar, que o tamanho das particulas ou a posi¢do da particula na
imagem nao devem influenciar o mecanismo de descri¢do das superficies 2D. Portanto, as
amostragens devem ser realizadas por um método padronizado e as andlises de imagem
devem utilizar um numero total de particulas estatisticamente representativo (SOUZA,

2007).

O diémetro equivalente dp,, de uma particula, por exemplo, pode ser determinado
pela drea projecao S da silhueta de uma particula (TURCHIULI et al., 2005):
dp,, =2(A,/m)"” [2.9]

A circularidade C pode ser determinada associando-se o perimetro P da silhueta a

area de proje¢do A, (TURCHIULI et al., 2005):

47A [2.10]

A circularidade caracteriza tanto a elongacdo quanto a irregularidade (rugosidade)
da particula. As particulas mais alongadas ou irregulares possuem menores valores de C

(Tabela 2.3).

Tabela 2.3: Caracterizacdo dos tipos de superficie das particulas em relacdo a

circularidade.

Circularidade Caracteristica
0,8<CK1 Circular
0,5<C<0,8 Alongada
C<0,5 Angular
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2.6 CONCLUSOES

As pesquisas publicadas desde RUMPF (1958) até ENNIS (1996) englobam as
teorias fundamentais do processo de aglomeragcdo e ligacdo entre particulas, além da
elaboragdo de processos e desenvolvimento de equipamentos. No periodo contido entre os
trabalhos de IVESON er al. (2001a) e MORT (2005), observa-se um aumento do nimero
de publicacdes cientificas, relacionados a elaboracdo de modelos matematicos e
reformulacdo dos mecanismos de ligacdo entre particulas, que permitiram o melhor
entendimento da dinamica do processo de aglomeragcao por meio de ensaios de simulagao
computacional. A partir de entdo, desde TURCHIULI et al. (2005), as pesquisas em
aglomeracdo destacam grande interesse no entendimento das altera¢des na morfologia com
o aumento de tamanho de particulas. As contribui¢des cientificas sobre o uso da pulsagcao
do ar fluidizante concentram-se nos temas de secagem e alteragdes na fluidodinamica de
sOlidos particulados e, até o presente momento, ndo hé indicios na literatura de aplicacdes

destes sistemas em processos de aglomeracao.
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DESCRICAO DOS METODOS E EQUIPAMENTOS

3.1 INTRODUCAO

Os métodos e equipamentos utilizados para a realizagdo dos experimentos contidos
nesta tese estdo descritos neste capitulo. Os ensaios de aglomeracdo foram realizados
utilizando-se um leito fluidizado, operado em batelada. A fim de avaliar as transformacoes
fisico-quimicas e morfolégicas durante a aglomeragdo, os produtos aglomerados foram
comparados com a matéria-prima inicial por meio dos testes de didmetro médio e
distribuicao de tamanho de particulas, tempo de instantaneizacdo, solubilidade, morfologia
e conteido de umidade. Os materiais e as condi¢des operacionais de cada estudo estdo

apresentados separadamente nos capitulos 4, 5 e 6.

3.2 CARACTERIZACAO DOS SOLIDOS PARTICULADOS
Para a caracterizacdo das particulas sélidas que constituem a matéria-prima e o
produto aglomerado, foi realizada a coleta de material em diferentes regides na superficie
do p6, de maneira a evitar variacdes em funcdo da amostragem. Em cada andlise foram

realizadas no minimo trés repeti¢des, conforme a reprodutibilidade do método utilizado.

3.2.1 Teor de umidade
O teor de umidade das amostras foi determinado utilizando-se a metodologia da

norma AOAC Official Method 920.151 (1995). As amostras de pd, com peso entre 3 e 4 g,
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foram colocadas em pesa-filtros e secas em estufa a vacuo, a 60 °C e sob pressdao < 100

mmHg (13,3 kPa), até o peso tornar-se constante.

3.2.2 Solubilidade

Baseando-se no método padrio para medir a dissolucdo de alimentos em pé na
inddstria alimenticia (NIRO, 2005), desenvolveu-se um teste de solubilidade para a
determinagdo da cinética de dissolucdo de alimentos em pd, quando adicionados sobre a
superficie da dgua. O teste de solubilidade baseia-se na determinacdo da porcentagem de
material ndo-solubilizado em 1 minuto de agitacdo. A Figura 3.1 mostra o esquema do
dispositivo utilizado no teste de solubilidade. Adicionou-se cerca de 5 g de amostra em um
recipiente contendo 500 ml de dgua a 27 °C em agitacdo, mantendo a altura do vortice em
30 mm. Finalizado o periodo de 1 minuto de agitacdo, filtrou-se a solucdo em papel de
filtro e determinou-se o percentual de material nio-solubilizado retido no filtro, apds a

secagem em estufa.

Amostra
(59)

Vortice :

(3cm) :
Agua destilada
|
Agitador (500m)
magnético

Figura 3.1: Esquema do dispositivo utilizado para o teste de solubilidade.

3.2.3 Tempo de instantaneizacio
O tempo de instantaneizacao (¢;) € o tempo necessdrio para a submersao de todas as
particulas apds serem colocadas sobre a superficie de um liquido. As figuras 3.2 e 3.3

mostram o dispositivo construido com base no esquema apresentado por HOGEKAMP e
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SCHUBERT (2003). O aparelho consiste de um recipiente de 80 cm? para o liquido e um
compartimento para a amostra de pd, localizado 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.

A determinac¢do do tempo de instantaneizacdo foi realizada por meio dos seguintes
passos: (i) Preenche-se o recipiente reservado para o liquido com cerca de 80 ml de dgua
destilada, a uma temperatura entre 27 e 29 °C, e tampa-se o reservatério com a lamina presa
ao sistema eldstico. (ii) Entdo, pesa-se 3g de amostra e a distribui sobre a superficie da
lamina. (iii) Todo o conjunto € entdo colocado, por alguns segundos, sobre uma superficie
vibratéria para uniformizar a camada de particulas sobre a lamina. (iv) 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 instantaneizacdo e determinado com o auxilio de
um crondmetro ou pela fun¢do filmagem de uma camera digital. (v) O teste finaliza quando
ocorre a imersdo completa da camada de particulas, ou forma¢do de uma camada estdvel de
sobrenadante. As andlises qualitativas de comparagdo dos tempos de instantaneizagao entre
as amostras foram realizadas a partir das fotografias obtidas nos intervalos de 0; 1; 2; 5; 10;
60 e 300 segundos, utilizando-se a funcdo filmagem de uma camera digital (Kodak
EasyShare DX4530) e posterior processamento dos videos utilizando o software Windows

Movie Maker (v5.1, Microsoft).
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Figura 3.2: Fotografia do instantaneizador

50mm
Amostra =3¢g
/Pé ou aglomerados)
. —>
Lamina

Agua destilada
(80ml)

Figura 3.3: Esquema do aparelho utilizado para determinar o tempo de instantaneizacgdo.
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3.2.4 Analises de imagem e morfologia
A morfologia das particulas foi obtida por meio de andlises de imagem por
microscopia. As particulas dos produtos analisados foram distribuidas sobre uma lamina de
vidro e observadas por um estereomicroscopio (Citoval 2, Zeiss, Germany), o qual &
equipado com uma camera digital (Kodak EasyShare DX4530). As particulas foram entao
fotografadas em formato colorido (RGB), com tamanho de 2580 x 1932 pixels. O foco das
imagens foi ajustado manualmente a fim de fornecer uma boa defini¢do da silhueta das
particulas. Para se obter uma amostragem estatisticamente significativa, utilizou-se um
nimero minimo de 500 particulas (SOUZA, 2007). As imagens capturadas foram tratadas,
analisadas e os parametros de forma 2D, que descrevem a silhueta das particulas, foram
determinados pelo software IMAGEJ v.1.40 (National Institutes of Health, USA).
Primeiramente, as imagens coloridas foram convertidas em modo escala de cinza (8-bit),
realizando-se os ajustes de brilho e contraste, quando necessario. Apds esta etapa, a silhueta
das particulas foi realcada utilizando-se os seguintes filtros de imagem:
e Threshold: os niveis de escala de cinza foram transformados em modo bindrio
(preto e branco);
¢ Eliminacdo das particulas em contato com a borda da imagem;
e Dilate: o contorno das particulas foi expandido em 1 pixel;
e (lose: os espacos vazios (buracos) ou imperfeicdes presentes na superficie das
particulas foram fechados;
® Holes filling: Preenchimento dos espagos vazios no interior das particulas;
e FErode: as superficies das particulas reduzem em 1 pixel, voltando ao tamanho
original;

¢ Exclusdo manual das particulas defeituosas e imperfeicdes, quando necesséario.

O software IMAGE] faz a medida da drea de projecdo 2D (A), perimetro (P ) e

minimo (F ) e miximo didmetros de Feret (F ) das particulas. Utilizando-se estas

medidas, fez-se o cdlculo dos parametros de forma mais frequentemente usados, descritos

pelas equacdes 3.1 a 3.4 (RUSS, 1994).
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47A
Circularidade = L [3.1]

PZ
4A
Arredondamento = ——" [3.2]
EFmaX
Elongacao = Fon [3.3]
Fmin
(4/7)A,

Compacidade = [3.4]

max

3.2.5 Diametro médio e distribuicao de tamanho de particulas
O diametro médio e distribui¢do de tamanho das particulas foram determinados por
meio do didmetro equivalente (Eq. 3.5), que € referente a drea de projecdo 2D das
particulas. Os didmetros equivalentes foram classificados em diferentes intervalos de
tamanho, seguindo a norma ISO 565 (1990). Entdo, obteve-se a distribuicao de tamanho
utilizando-se os intervalos de tamanho entre 10 e 1180 um. As particulas com tamanho
menor que 5 wm foram desconsideradas, a fim de eliminar possiveis erros gerados pelos

filtros de imagem. O didmetro médio de particulas (dp, ) foi calculado baseando-se na

fracdo (x;) do diametro de particula (dp,, ;) classificado no intervalo “i”, como descrito

pela equacdo 3.6.

dp, =2JA, Iz [3.5]

dpm = zxi dpeqi [36]

3.2.6 Densidade do leito e porosidade

Para se determinar a porosidade total do leito (&) foi necessdrio determinar os

valores de densidade do leito e densidade do s6lido de cada produto.

A densidade do leito (p,), ou densidade aparente, foi determinada por um
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analisador de textura (modelo: TATXT?2i, Stable Micro Systems, Surrey/ Inglaterra). Em
cada andlise, cerca de 20 g de amostra foi acondicionada em um recipiente cilindrico de 40
mm de didmetro interno. A altura do leito foi determinada por um sensor ao tocar a
superficie da amostra. Através da relacdo entre a massa e o volume da amostra, determinou-

se a densidade do leito. A densidade do sélido ( p,) das particulas foi determinada por
picnometria (MOHSENIN, 1970), utilizando tolueno como liquido inerte. Cerca de 5 g de
amostra foram adicionadas em um baldo volumétrico de 25 ml, e o volume preenchido com
tolueno. Para garantir a elimina¢@o de possiveis bolhas de ar presentes no interior e fora das
particulas, utilizou-se agitacdo manual de pequena intensidade. A densidade do sélido ou
densidade real foi obtida pela razao entre a massa e o volume de amostra.

Finalmente, a porosidade total (&, ) foi determinada utilizando-se a Equagao 3.7.

g =1-£L [3.7]
Ps

3.2.7 Apresentacao 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 sdo as médias dos resultados obtidos em
cada andlise.
O desvio padrdao (s), calculado pela Equacdo 3.8, foi utilizado para definir os

intervalos de varia¢do em torno da média dos resultados obtidos.

1 & —2
s—\/m;(xi -X)

[3.8]
x,; = i-ésimo valor
N = Numero total de repeti¢des

x = Média dos resultados
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3.3 CALCULO DA UMIDADE RELATIVA DO AR NO LEITO

O ar utilizado na fluidizacdo das particulas passa por duas etapas de
condicionamento: aquecimento e umidificacdao (Figura 3.4). Antes de entrar no leito, o ar
ambiente (Figura 3.4, ponto 1) é primeiramente aquecido por um conjunto de resisténcias
elétricas até atingir a temperatura de fluidizacdo desejdvel. Neste ponto (Figura 3.4, ponto
2), a temperatura e umidade relativa do ar decrescem, porém a umidade absoluta do ar
permanece constante.

Posteriormente, no interior do leito fluidizado, o ar fluidizante é umidificado devido
a aspersdo do liquido ligante. Apds a etapa de umidificacdo, a temperatura do ar decresce e
as umidades absoluta e relativa do ar aumentam (Figura 3.4, ponto 3). Nesse ponto, o ar
umido escoa para fora do leito fluidizado. A fracdo de dgua presente no ar aumenta, devido
a injecao de liquido por aspersao, enquanto a vazao de ar seco mantém-se constante, o que

resulta no aumento das umidades relativa e absoluta do ar umidificado na saida do leito.

100 th(%)75 50 25 0.05
h(kJ/kg) 150 m F
100/ 49 ﬁ 74 0.03
) . [0.02
o RIS
25/ 10 1 S \ 2 0.01
% * W (kg/kg)
e
0.85 (m"3/kg)0.9— 095~ 1 | 1.05 | 1.1

10t(C)20 30 40 50 60 70 80 90 100

Figura 3.4: Propriedades psicrométricas do ar fluidizante nas etapas de aquecimento
(pontos 1 a 2) e umidificagdo (pontos 2 a 3).

As propriedades psicrométricas do ar fluidizante foram determinadas utilizando-se
balancos de massa para o liquido ligante e balancos de energia para processo de

aglomeracdo em bateladas. A vazdo de ar atomizada é pequena quando comparada com a
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vazdo de ar fluidizante e foi desconsiderada dos calculos. As equacdes 3.9 e 3.10 mostram
o balanco de massa, para a fracdo de umidade, e balangco de energia na entrada e saida do
aglomerador, para o (A) ar aquecido na entrada do leito, (B) vazdo de liquido ligante

atomizada e (C) ar umido na saida do leito.

M,X , +M,=M_.X [3.9]

M ,h, + M zh, = M .h, [3.10]

Em que M, é a vazdo mdssica de ar ou liquido, X, a umidade absoluta do ar e A,

corresponde a entalpia do ar aquecido (4, ), do ar imido (4. ) ou do liquido ligante (/).

Por meio do software EES (Engineering Equation Solver, v.7.847, 2007), foi
possivel resolver as equacdes e determinar as propriedades psicrométricas do ar na entrada
e saida do aglomerador, em cada uma das condi¢des operacionais. O programa

desenvolvido para o software EES apresenta-se no Anexo A.
34 DESCRICAO DO EQUIPAMENTO

3.4.1 Leito fluidizado

Para a realizacdo dos ensaios experimentais, foi construido um leito fluidizado
operado em batelada, localizado na planta piloto do Departamento de Engenharia de
Alimentos, UNICAMP, como mostra a Figura 3.5. A aglomeracdo de particulas foi
realizada pela atomizacdo do liquido ligante (dgua destilada ou solug¢do aquosa de
maltodextrina) sobre o leito de particulas em fluidizacao (Figura 3.6a). O leito € constituido
por (i) uma base cilindrica de 75 mm de didmetro por 150 mm de altura. Acima da base
cilindrica apresenta-se (ii) uma camara de expansao cOnica de 75 mm-150 mm de diametro
por 150 mm de altura, seguido de (iii) um corpo cilindrico de 150 mm de didmetro por 600

mm de altura, como mostra a Figura 3.6b.
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A Figura 3.7 mostra o esquema global dos sistemas de aquecimento e pulsacdo do
ar, utilizados no processo de aglomeracdo. O aquecimento do ar fluidizante foi
proporcionado por um conjunto de resisténcias elétricas. A vazdo do ar fluidizante foi
monitorada por um rotametro. As particulas elutriadas foram coletadas por um ciclone

localizado na saida de ar do leito fluidizado.
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Figura 3.5: Fotografias do leito fluidizado.
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Figura 3.6: Esquema do processo de aglomeracdo em leito fluidizado (a) e dimensdes do
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Figura 3.7: Esquema do leito fluidizado. A — Ventilador; B — Vdlvula gaveta; C —
Resisténcia elétrica; D — Controlador de temperatura; E — Desvio do ar; F — Rotametro; G —
Sensor temperatura; H — Placa distribuidora de ar; I — Valvula esfera (sistema de pulsagao);

J — Camara de acrilico (leito); K — Bico aspersor; L — Ciclone.
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3.4.2 Sistema de pulsacio do ar fluidizante

A pulsagdo do ar € realizada por meio da rotacdo de uma valvula esfera, instalada
abaixo da placa distribuidora de ar, como mostram as figuras 3.8 e 3.9. O inversor de
frequéncia (modelo: CFWO08, WEG) permite o controle da rotacdo de um motor trifdsico
(KOHLBACH, poténcia de Y2 cv) em uma faixa de 100 a 1750 rpm. A valvula esfera,
instalada na linha de ar, foi acoplada ao eixo do motor trifdsico, de modo a girar na
frequéncia de rotagdo pré-determinada pelo inversor de frequéncia. Portanto, a frequéncia
de rotacdo do motor, em nimero de rota¢des por minuto (rpm), determinou a frequéncia de

pulsacdo do ar fluidizante.

Camara do leito

Inversor de
frequéncia

Motor trifé{sico
-/

Tela
" (distribuidor de ar)

Valvula esfera

Figura 3.8: Esquema do sistema de pulsa¢do com valvula esfera.

Figura 3.9: Fotografia do sistema de pulsacdo com valvula esfera.
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3.4.3 Sistema de atomizacao do solvente e solucao ligante

Durante o processo de aglomeracdo de alimentos em pd, optou-se por utilizar
solvente (dgua destilada) ou solucdes de maltodextrina, em diferentes concentragdes, como
liquido ligante. O liquido foi mantido a temperatura ambiente (27 °C) e dosado por uma
bomba peristéltica até o bico aspersor - tipo duplo-fluido e com mistura interna - com
entrada para liquido e ar comprimido (modelo: 1/8]JBC-SS+SU13A-SS, Spraying Systems
do Brasil). Concomitante a injecao de liquido, também foi inserido ar comprimido através
do bico aspersor com o auxilio de um compressor. A passagem de liquido e gés pelo bico
propicia a atomizacdo do liquido e distribuicio homogénea das goticulas no interior do
leito. A vazdo de solugdo ligante ou dgua foi monitorada por um rotametro, devidamente
calibrado para cada concentragdo. A pressao de atomizagdo do ar foi medida por meio de
um mandmetro instalado junto ao compressor. A atomizacao do liquido foi feita em modo
contracorrente ao fluxo do ar fluidizante e distribuida sob a forma de um jato de geometria

conica com drea de projecdo circular.

3.4.4 Sistema de aquisiciao de dados

A coleta de dados de temperatura e queda de pressdao no leito foi realizada pelo
sistema de aquisicdo de dados (FieldLogger/DigiRail, NOVUS), utilizando-se sensores de
temperatura PT100 e sensor de pressao (modelo: T40-050D-15-007, 0 a 127 mmH,0, Cole
Parmer Instruments c.o, EUA). A Figura 3.10a mostra um esquema dos pontos de medi¢ao
de temperatura, no centro, na parede do leito e no ponto médio entre o centro e a parede do
leito, para as alturas de 0; 50; 100; 150; 200; 250; 300; 400; 600 e 800 mm. A aquisi¢ao de
queda de pressao foi realizada nos pontos entre a base do leito (P1) e no topo do leito (P2),

como mostra a Figura 3.10b.
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Figura 3.10: Esquema dos pontos de aquisi¢do de temperatura no interior do leito
fluidizado (a) e aquisicdo da queda de pressao no leito (b).

3.5 OPERACAO DO EQUIPAMENTO

Apés vdrios ensaios preliminares de aglomeracdo, padronizou-se o seguinte
procedimento de operacao do equipamento:

1) Entrada em regime estaciondrio: Antes de iniciar o experimento as variaveis de
velocidade e temperatura do ar fluidizante foram fixadas nas condi¢des de processo pré-
estabelecidas. Posteriormente, foi fixada uma manta de isolamento térmico a parede externa
da camara do leito, a fim de minimizar as trocas térmicas entre o ambiente e o interior do
leito fluidizado. Nestas condi¢des, manteve-se 0 equipamento em funcionamento por cerca
de 20 a 30 minutos 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 necessario. A partir de entdo, aciona-se 0 compressor e
a bomba peristéltica e faz-se a regulagem da pressdo de ar e da vazao de liquido que

passam pelo bico aspersor.
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i1) Alimentacdo: Com a amostra de matéria-prima previamente pesada, desliga-se a
bomba peristaltica, abre-se o desvio de ar, retira-se a tampa do orificio de alimentacao,
introduz-se o produto, fecha-se novamente o desvio de ar.

iii) Operacdo: Imediatamente apés 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
controlador automadtico de temperatura. A partir de entdo, aciona-se novamente a bomba
peristdltica e inicia-se a alimentacdo de 4gua e a contagem regressiva do tempo de
granulagdo.

iv) Retirada da amostra: finalizado o tempo do processo de granulagao, desliga-se a
bomba peristéltica e abre-se o desvio de ar. A amostra € coletada, pesada e armazenada em
sacos plasticos duplo de polietileno, até o momento das andlises.

v) Limpeza: finalizado o processo, todo o equipamento passa pelas etapas de

lavagem, enxdgue e secagem, antes do inicio de um novo ensaio experimental.

3.5.1 Rendimento do processo
O rendimento do processo foi definido como sendo razdo entre a massa de produto

remanescente no leito ao final dos ensaios (m, ) e a massa inicial de produto adicionado no

leito (m;), ou seja, foi desconsiderada a fracdo de amostra elutriada (m,, ) e as perdas

elut

decorrentes da incrustacdo de produto na parede do leito (m, ), ou pela formacdo de

mc

torrdes (m,,, ;.. ), como apresentado pela Eq. 3.11:
Yid = ﬁ — m; — (melut +m,. + mrorrées) [31 1]
m, m,

1

3.5.2 Desejabilidade
A desejabilidade do processo foi definida baseando-se nos critérios de qualidade do
produto final e de rendimento do processo. De modo geral, foi considerado um processo

desejavel as condicdes operacionais que permitiram a produgdo de granulos com diametro

52



Capitulo 3

médio maiores que as particulas da matéria-prima e que apresentassem melhores
propriedades de instantaneizacdo. Estas caracteristicas foram varidveis para cada produto, e
foram definidas a partir de ensaios preliminares.

O teor de umidade do produto final foi considerado desejavel para as amostras que
adsorveram pouca umidade ao longo do processo, ou seja, que apresentaram teor de
umidade final inferior a 5,5%.

O rendimento do processo foi considerado desejdvel para os processos que

apresentaram rendimento final préximo, ou superior, a 70%.

3.6 CONCLUSOES

Os métodos de andlise do produto e equipamentos utilizados nesta tese foram
semelhantes aos encontrados na literatura (TURCHIULI et al., 2005 e JINAPONG et al.,
2008). A determinacdo dos parametros de forma e do tamanho de particulas, utilizando-se
andlises por imagem, permitiu caracterizar os produtos evitando-se a ruptura ou quebra dos
granulos, que ¢ um fendmeno frequente em andlises de tamanho de particulas por
peneiragem. Os testes de solubilidade e de tempo de instantaneiza¢do tiveram por
finalidade quantificar as alteragdes das propriedades de instantaneizacdo dos pds com o
aumento de tamanho de particulas, durante a aglomeragdo. As andlises de teor de umidade
visaram quantificar o grau de umedecimento do produto ao longo dos processos.

Durante o desenvolvimento desta pesquisa, foram realizadas algumas adaptacdes,
como a instalacdo do sistema de pulsacdo, a fim de possibilitar o processamento de
produtos coesivos e que apresentaram dificil fluidizacdo. Embora frequentemente utilizada
em processos de secagem e recobrimento de particulas, o uso da fluidiza¢do pulsada pode
ser considerada uma nova tecnologia no contexto dos processos de aglomeracdo em leito
fluidizado. De modo geral, foram utilizados métodos e andlises simples, que fossem de facil
reproducgdo, a fim de contribuir no entendimento e discussdo com os dados contidos na

literatura e em futuros trabalhos.
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Capitulo 4

AGLOMERACAO DE POLPA DE ACEROLA EM PO EM LEITO
FLUIDIZADO CONICO

41 INTRODUCAO

Na industria de alimentos, o processo de aglomeracdo € normalmente utilizado para
aumentar as propriedades de instantaneizacdo de produtos obtidos pela secagem em spray
dryer. Entretanto, esse processo também pode ser utilizado quando se deseja aumentar a
fluidez ou alterar o aspecto visual do sélido particulado, devido ao aumento de tamanho de
particulas (SCHUBERT, 1987). As principais propriedades fisicas dos granulos, como
tamanho, porosidade, molhabilidade, morfologia e densidade, dependem do tipo de
processo utilizado. A aglomeracao em leito fluidizado € um dos processos mais adequados
para produzir granulos com elevada porosidade e resistentes a0 manuseio € empacotamento
(TURCHIULI et al., 2005a). O principio de operagdo desse processo consiste na
fluidizacdo das particulas pela passagem de ar quente através do leito e o umedecimento
superficial, devido a atomizacdo de &4gua ou ligante. A colisdo entre as particulas
umedecidas resulta na formag¢do de pontes liquidas e posterior coalescéncia. Apds a
secagem destas particulas, ocorre a formacdo de pontes solidas e consolidacao da estrutura
aglomerada (IVESON et al., 2001a).

A aglomeracgao em leito fluidizado conico € frequentemente utilizada devido a sua
adequada geometria, que minimizam a elutriacdo de finos durante a fluidizacdo, mesmo
para so6lidos particulados que apresentem amplas faixas de distribuicdo de tamanho. Nesses
sistemas, os mecanismos de aglomeracdo dependem da distribuicdo de temperatura e

umidade no interior do leito, que sdo principalmente influenciados pela intensidade de
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agitacdo das particulas, atomizacdo do ligante e relacdo entre as zonas de secagem e
umedecimento (JIMENEZ et al., 2006).

O Brasil é, atualmente, o principal produtor e exportador de acerola no mundo
(MEZADRI et al., 2006) e tem como principal mercado a comercializacdo de polpa sob a
forma de sucos e polpas in natura (YAMASHITA et al., 2003) e sob a forma de pd,
produzidos pela secagem em spray dryer (MOREIRA et al., 2009). O grande interesse
comercial da acerola € decorrente do elevado teor de acido ascorbico contido tanto no fruto,
que pode variar entre 1.000 a 4.500 mg/100g (FONSECA et al., 1969; ANSEJO e
MOSCOBO, 1950; ANDRADE et al., 1991 e MEZADRI et al., 2006), como na polpa em
po, que pode variar de 3.500 a 10.000 mg/100g (DACANAL, 2005; DACANAL e
MENEGALLI, 2008 e MOREIRA et al., 2009).

Neste capitulo apresentam-se os resultados obtidos referentes ao processo de
aglomeracdo de polpa de acerola em p6 em leito fluidizado conico (sem uso de pulsacdo do
ar), utilizando-se aspersdo de dgua como liquido ligante. A caracterizagdo da polpa de
acerola desidratada consistiu na andlise da composi¢do centesimal e determinagdo das
propriedades fisicas dos sélidos particulados. Por meio da metodologia de planejamento
composto central e andlise de superficies de resposta, foi possivel determinar o ponto 6timo
de processo, em que se produziram granulos de polpa de acerola mais grossos e com
melhores propriedades de instantaneizacdo. Além disso, realizaram-se andlises
morfoldgicas, para a matéria-prima e produto aglomerado, a fim de investigar os

mecanismos de coalescéncia entre particulas durante a aglomeracao.

4.2 MATERIAIS E METODOS

4.2.1 Matéria-prima

A polpa de acerola em pé foi produzida pela secagem em spray dryer e fornecida
pela industria Grupo Centro-Flora, localizada na cidade de Botucatu - SP. Amostras
contendo 0,25 kg de p6 foram utilizadas como matéria-prima nos ensaios do planejamento

experimental e da cinética de aglomeracao.
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Os processos de aglomeracdo de polpa de acerola utilizaram 4dgua destilada, a 27 °C,

como liquido ligante.

4.2.2 Caracterizacao da matéria-prima e produto aglomerado

As andlises de caracterizacdo da matéria-prima e do produto aglomerado foram
realizadas a partir das andlises de teor de umidade (item 3.1.1); solubilidade (3.1.2); tempo
de instantaneizacdo (item 3.1.3); andlises de imagem e morfologia (item 3.1.4); didmetro
médio e distribui¢do de tamanho de particulas (item 3.1.5); densidade do leito e porosidade

(item 3.1.6), descritos no Capitulo 3.

4.2.3 Calculo da umidade relativa do ar no leito

O célculo da umidade relativa do ar no interior do leito foi realizado por meio do

método apresentado no item 3.2, descrito no Capitulo 3.

4.2.4 Equipamentos

O item 3.3 do Capitulo 3 descreve o equipamento (leito fluidizado cdnico) utilizado
para a realizacdo dos ensaios de aglomeracdo de polpa de acerola em pé. Entretanto, nos
ensaios deste capitulo ndo foi utilizado pulsagao do ar fluidizante. No item 3.4 do Capitulo

3 sdo descritos os procedimentos de operagao do equipamento.

4.2.5 Descriciao dos ensaios experimentais

4.2.5.1 Planejamento experimental e otimizacao de processo

As faixas de operagdo e os niveis utilizados no planejamento composto central do
processo de aglomeracdo de polpa de acerola em pd foram baseados no trabalho de
DACANAL (2005), em que foram identificadas as principais varidveis de controle de

processo: velocidade (V,) e temperatura (7,) do ar fluidizante. Para a velocidade de
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fluidizacdo, os limites operacionais, inferior e superior, foram fixados no intervalo entre

Vmin = 1’3‘/mf € Vmax = 6me’

baseando-se no comportamento fluidodinamico da acerola em
p6. Os valores de temperatura do ar fluidizante e vazao de liquido ligante foram escolhidos
de modo a evitar a saturagdo da umidade do ar na saida do leito.

A finalidade do planejamento experimental foi determinar as faixas de opera¢do em
que foram obtidos, simultaneamente, elevado rendimento de processo (Yld ) e aumento de

tamanho de particulas (dp,, ). Para tanto, utilizou-se um planejamento fatorial completo 22,

com 3 pontos centrais. Assim, foram realizados 11 ensaios no total (2" +2k+3, em que
k =2 varidveis). Os ensaios no ponto central foram realizados em triplicata, a fim de
avaliar o erro experimental. A Tabela 4.1 mostra os parametros de processo utilizados no
planejamento, em valores experimentais e codificados, para os niveis inferior, central,
superior ¢ pontos axiais. A Tabela 4.2 mostra as condi¢des operacionais fixas do
planejamento experimental. Os resultados do planejamento experimental foram
estatisticamente analisados utilizando-se o software STATISTICA v.5.5 (StatSoft, Inc.,
USA). Os modelos de predi¢ao e as respectivas superficies de resposta foram calculados,
para as respostas de didametro médio de particulas e rendimento do processo, a um intervalo
de confianca de 95% (p<0,05). A partir dos modelos obtidos pelo planejamento
experimental, o ponto 6timo de processo foi determinado utilizando-se o software

Mathematica v.4.1 (Wolfram Research, Inc., USA).
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Tabela 4.1: Niveis estudados no planejamento experimental do processo de aglomeragdo

de polpa de acerola em po.

Niveis codificados Velocidade de Temperatura do ar
fluidizacido (m/s) fluidizante (°C)
2 0,13 55
-1 0,19 59,4
0 0,35 70
+1 0,50 80,6
+/2 0,57 85

Tabela 4.2: Varidveis fixas utilizadas nos ensaios do planejamento composto central do

processo de aglomeragdo para a polpa de acerola em pé.

Variavel Nivel
Tempo de processo 20 minutos
Vazao de ligante (4gua) 0,6 ml/min
Pressdo de atomizagao 1 bar
Altura do bico aspersor em 600 mm

relagcdo a base do leito

Massa de amostra 0,25 kg

4.2.5.2 Cinética de aglomeracio

Os ensaios de cinética de aglomeracdo para a polpa de acerola em pd foram
realizados nas condi¢cdes Otimas de processo, determinadas a partir dos resultados do
planejamento composto central, a fim de avaliar a evolucdo do aumento de tamanho de
particulas nos periodos de 5; 10; 15 e 20 minutos de processo. A Tabela 4.3 mostra as

variaveis fixas utilizadas no estudo da cinética.
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Tabela 4.3: Varidveis fixas utilizadas nos ensaios de cinética de aglomeragdo para a polpa

de acerola em po.

Variavel Nivel
Velocidade de fluidizacao 0,21 m/s
Temperatura do ar fluidizante 74 °C
Tempo de processo 5, 10, 15 e 20 minutos
Vazao de ligante (dgua) 0,6 ml/min
Pressdo de atomizagdo 1 bar
Altura do bico aspersor em 600 mm

relacdo a base do leito

Massa de amostra 0,25 kg

43 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.3.1 Caracterizacao fisico-quimica da polpa de acerola em p6

A polpa de acerola em pod, obtida pela secagem em spray dryer, foi caracterizada
como sendo um sdélido particulado fino com didmetro médio de particulas, densidade do
leito e densidade do sdlido iguais a 73,2 um, 0,578 g/cm3 e 1,127 g/cm3® respectivamente.
Desta forma, o comportamento fluidodindmico da acerola em p6 pode ser teoricamente
classificado pelo grupo A de Geldart, ou seja, durante a fluidizacdo, o leito particulado
deve-se expandir consideravelmente e apresentar intensa agita¢do. A velocidade minima de
fluidizacao das particulas foi determinada experimentalmente em 0,09 m/s. Porém, quando
operado em velocidades proximas a minima de fluidiza¢do, a acerola em pd apresentou
caracteristicas de um particulado grupo C de Geldart, devido a formacdo de pequenos
canais preferenciais e coesividade moderada, que dificultaram a movimentacdo das
particulas no leito. De modo geral, particulas com tamanho menor que 50 pum sdo
classificadas como sendo coesivas e apresentam baixa fluidez. Entretanto, a fluidodindmica

também ¢é dependente da distribuicdo de tamanho, morfologia (forma) e propriedades
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fisicas das particulas, como a densidade, drea superficial e porosidade (TURKI e FATAH,
2008). Além disso, o aumento da coesividade e alteragdes na fluidodinamica de alimentos
em p6 também podem ser atribuidos as propriedades viscoeldsticas das particulas que
variam com a taxa de deformacdo, temperatura e teor de umidade, além da composi¢cao
quimica do produto (PALZER, 2008). As propriedades fisicas da acerola em pé obtidas

experimentalmente sdo apresentadas pela Tabela 4.4.

Tabela 4.4: Propriedades fisicas da polpa de acerola desidratada.

Propriedade Média Desvio padrao
Diametro médio de particula (um) 73,2 2,3
Porosidade do leito (%) 48,68 1,86
Densidade do s6lido (g/cm3) 1,127 0,013
Densidade do leito (g/cm?3) 0,578 0,010
Velocidade minima de fluidizag@o (m/s) 0,09 0,01

A composi¢do quimica da acerola em po foi obtida por meio de andlises fisico-
quimicas e por informagdes do fabricante, apresentadas na Tabela 4.5. Os principais
constituintes sdo acucares redutores e maltodextrina, que totalizam 32,6% e 25% da
composi¢do, respectivamente. Tal composicdo quimica confere a acerola em po
caracteristicas de elevada higroscopicidade, ou seja, quando exposto a elevadas umidades
relativa, o material particulado rapidamente adsorve umidade ambiente (MOREIRA et al.,
2009). O aumento da umidade na superficie da particula pode resultar na dilui¢do parcial
dos constituintes do produto e formacao de uma pelicula pegajosa e de alta viscosidade, que
constitui o principio da aglomeracao entre particulas (IVESON et al., 2001a e PALZER,
2008).
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Tabela 4.5: Composicao centesimal da polpa de acerola desidratada.

Constituinte Média Desvio padrao

Umidade (%)* 4,60 0,05
Actcares redutores (g/100g)* 31,30 4,61
Agticares ndo-redutores (g/100g)* 1,34 1,84
Protefnas (g/100g)* 2,56 0,06
Vitamina C (mg/100g)* 9800 10

Cinzas (g/100g)* 6,37 0,05
Lipideos (g/100g)* 2,80 0,12
Maltodextrina (g/100g)2 25 n.d.
Outros constituintes (g/100g) > 16 n.d.

" Dados obtidos por DACANAL (2005); * Informagdes do fornecedor; * Obtidos por meio de cilculos

4.3.2 Efeito da umidade relativa no processo de aglomeracao

O processo de aglomeracdo é desejavel quando ndo ha formacdo de torrdes e
incrustacao de produto na parede do leito durante o processamento (DACANAL, 2005). As
condi¢des operacionais para evitar estes problemas sido obtidas quando a umidade relativa
do ar no interior do leito ndo excede o ponto de saturacido na temperatura de saida do leito,
caso contrario, o liquido atomizado poderia condensar no interior da camara, causando
umedecimento excessivo das particulas e colapso do leito. Deste modo, a capacidade de
secagem do aglomerador também limita a vazdo de liquido a ser utilizada durante a
aglomeracdo, uma vez que a vazdo e temperatura do ar fluidizante devem fornecer a
energia necessdria para a evaporagdo do liquido atomizado e secagem das particulas

umedecidas. Portanto, a umidade relativa do ar na saida do leito (rh,,6) € um parametro

out

critico de processo que indica se hd possibilidade, ou ndo, de ocorrer saturacdo do ar no

interior do leito. Valores de rh,, proximos ou iguais a 100% indicam a possibilidade de

out
ocorrer saturacao excessiva do ar em determinadas regides no interior do leito (DACANAL
e MENEGALLI, 2008). PALZER (2008) também recomendou o uso de baixas vazdes de
ligante, durante a aglomeracao de particulas soliveis em dgua, de modo a evitar o colapso
do leito fluidizado durante o processamento. O autor verificou que o uso de elevadas

vazdes de dgua atomizada durante a aglomeracdo de maltodextrina em pé DE21 pode
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ocasionar um sobreumedecimento e aumento da coesividade das particulas, ocasionando a
defluidizacdo do leito.

A Tabela 4.6 mostra os valores de rh, , calculados por meio do software EES

out
(Engineering Equation Solver) para as diferentes condi¢cdes operacionais utilizadas nos
ensaios do planejamento composto central, que utilizaram uma vazao de ligante igual a 0,6
ml/min. Pode-se observar que, dentre os experimentos realizados, a maxima umidade

relativa do ar na saida (96,4%) do leito foi obtida nas condi¢des de T, e V, iguais a 70 °C

e 0,13 m/s, representadas pelos niveis codificados de O e —\/5 . Portanto, as condigdes
operacionais usadas no planejamento experimental ndo apresentaram excesso de saturagao
do ar e, consequentemente, ndo houve problemas de formacao de torrdes e defluidizacdo do
leito durante a aglomeracdo. Entretanto, os ensaios que tiveram elevada umidade relativa do
ar apresentaram elevados indices de incrustagdo na parede interior do leito, evidenciados

pelos baixos valores de rendimento do processo.
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Tabela 4.6: Resultados do planejamento composto central e cdlculos realizados pelo
software EES (tempo de processo: 20 min; vazao de ligante: 0,6 ml/min; pressao relativa

de atomizagdo: 1 bar; altura do bico aspersor: 600 mm; massa de amostra: 0,25 kg).

n°do v (X)' T, (X,)* yid ® dp,, " P ©

€nsaio
1 0,19 (-1) 59,4 (-1) 27,36 134,09 68,9
2 0,50 (+1) 59,4 (-1) 30,79 123,43 21,3
3 0,19 (-1) 80,6 (+1) 71,88 105,35 23,6
4 0,50 (+1) 80,6 (+1) 43,47 103,35 8,1
5 0,13 (=/2) 70 (0) 31,60 129,40 96,4
6 0,57 (7/2) 70 (0) 14,36 92,38 11,9
7 0,35 (0) 55 (=~/2) 64,08 135,24 41,1
8 0,35 (0) 85(~+/2) 75,47 99,61 9,9
9 0,35 (0) 70 (0) 63,72 111,70 19,4
10 0,35 (0) 70 (0) 62,45 99,30 19,4
11 0,35 (0) 70 (0) 70,13 111,12 19,4

* Varidveis independentes e valores codificados. Vf : velocidade do ar fluidizante (m/s); Tf : temperatura do
ar fluidizante (°C).

® Resultados obtidos durante os ensaios do planejamento experimental. YId : rendimento do processo (%);
dp,, : diametro médio de particulas (um).

¢ Umidade relativa do ar umidificado na saida do leito.

4.3.3 Planejamento experimental e otimizacao de processo

A Tabela 4.6 mostra as condi¢des operacionais estudadas e respectivos resultados
obtidos a partir do planejamento composto central completo 22. As varidveis independentes

foram velocidade de fluidizagdo (V) e temperatura do ar fluidizante (7, ), enquanto as

variaveis de resposta foram o rendimento do processo (Yld ), didmetro médio de particulas

(dp,,) e umidade relativa do ar na saida do leito (rh,,, ).
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Pode-se observar que o aumento de tamanho de particulas segue uma tendéncia

semelhante a variacdo da umidade relativa do ar na saida do leito (i ,), de modo que o

out

didmetro médio de particulas decresce para baixos valores de rh,, e, por outro lado,

aumenta quando a umidade do ar aproxima-se do ponto de saturacio (rh , = 100% ).

out

Além da influéncia do nivel de saturacdo do ar, também se pode observar que o

aumento ou diminui¢do da velocidade de fluidizagdo (V) provoca mudangas na taxa de

aumento de tamanho de particulas (dp,, ), decorrente de alteracOes nos mecanismos de

aglomeracdo. Dependendo da intensidade de agitacdo do leito e homogeneidade do leito, as
particulas podem coalescer ou rebater uma com a outra, resultando em diferentes taxas de
aumento de tamanho de particulas e em um produto final com diferentes propriedades
fisicas, caso a distribui¢do de tamanho de particulas seja ampla ou estreita (ENNIS, 1996;
IVESON et al., 2001b e IVESON et al., 2003). Para uma dada temperatura, observa-se que
o aumento da velocidade de fluidizacdo resulta em um menor aumento de tamanho de
particulas. O mesmo ocorre para a temperatura do ar fluidizante, ou seja, o aumento da
temperatura propicia um decréscimo da taxa de aglomeracgao.

O rendimento do processo (Yld ), determinado pela razdo entre a massa inicial e
final de amostra, ndo segue a mesma linearidade dos resultados obtidos para o didmetro
médio de particulas. O aumento da velocidade de fluidizacdo resulta na perda de produto
por elutriacdo, enquanto o aumento da umidade relativa do ar (quando em baixas
velocidade e temperatura de fluidizagdo) ocasiona incrustagdo de produto na parede do

leito.

4.3.3.1 Modelos de regressao e avaliacao da falta de ajuste

O processo de aglomeragdo foi estatisticamente estudado utilizando os resultados de

didmetro médio de particulas (dp,, ) e rendimento do processo (YI/d ). Para cada varidvel de

resposta, obteve-se um modelo polinomial, descrito pela equagado 4.1.
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Y =b,+bX,+b,X,+b,X X, +b, X +b,X; [4.1]

Em que Y € a varidvel de resposta, X, € a varidvel independente, em valores

codificados, e b, representa o coeficiente do modelo para a varidvel i.

As interacdes que ndo tiverem efeito significativo (p > 0,05) foram desconsideradas
durante a regressao e eliminadas do modelo final. Os modelos gerados e respectivas tabelas
de ANOVA sio apresentados pelas equacdes 4.2, 4.3 e 4.4 e tabelas 4.7, 4.8 ¢ 4.9.

Os modelos obtidos para o didmetro médio de particulas (dp,) (Eq. 4.2),

rendimento de processo (Yid ) (Eq. 4.3) e umidade relativa do ar na saida do leito (rh,,)

(Eq. 4.4) foram adequadamente ajustados, obtendo-se coeficientes de regressdo iguais a
0,82; 0,78 e 0,89, respectivamente. Para todos os casos, o fator F calculado foi superior ao

fato F tabelado, evidenciando o ajuste significativo pelos modelos.

®  Modelo codificado e ANOVA para o diagmetro médio de particulas:
dp, (um)=113,18 -8,13X, —12,40X, [4.2]

Tabela 4.7: Tabela de ANOVA obtida para o modelo de didmetro médio de particulas
(dp,,).

Fonte de Soma Graus de Média F F )
variaciao quadratica liberdade quadratica (calculado) (tabelado)
Regressao 1758,490 2 879,245 13,87 4,46 0,78
Residuos 507,251 8 63,406
Total 2265,741 10 226,574
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®  Modelo codificado e ANOVA para o rendimento do processo:

Yld = 0,67 —0,22X,* + 0,09X, [4.3]

Tabela 4.8: Tabela de ANOVA obtida para o modelo de rendimento de processo (Yid ).

Fonte de Soma Graus de Média F F )
variaciao quadratica liberdade quadratica (calculado) (tabelado)
Regressao 0,377 2 0,189 18,12 4,46 0,82
Residuos 0,083 8 0,010
Total 0,461 10 0,046

®  Modelo codificado e ANOVA para a umidade relativa do ar na saida do leito:

rh

out

=0,20-0,23X, +0,15X,* - 0,13X, [4.4]

Tabela 4.9: Tabela de ANOVA obtida para a umidade relativa do ar na saida do leito

(rh,, ).
Fonte de Soma Graus de Média F F
variaciao quadratica liberdade quadratica (calculado) (tabelado)
Regressao 0,684 3 0,228 18,59 4,35 0,89
Residuos 0,086 7 0,012
Total 0,770 10 0,077

As figuras 4.1 e 4.3 mostram uma comparagao entre os resultados experimentais do
planejamento e os resultados preditos pelos modelos estatisticos, possibilitando melhor
visualizacdo e comparagdo entre os dados de cada ensaio. Pode-se observar que, para os
valores de rendimento do processo, 0 experimento que teve maior desvio relativo (Figura
4.2), em relagdo ao valor predito pelo modelo, foi o ensaio de nimero 6, seguido pelos
ensaios 5 e 1. O ensaio 6 utilizou uma velocidade de fluidizacao (0,57 m/s) cerca de 6 vezes
maior que a velocidade minima de fluidizacdo (0,09 m/s). Neste ponto axial do
planejamento, o indice de elutriacdo de particulas € elevado e, portanto, o decréscimo do

rendimento deve-se principalmente ao arraste de produto para o ciclone, fendmeno pouco
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observado para os demais ensaios do planejamento. Por outro lado, nos ensaios 1 e 5, o
decréscimo do rendimento deve-se principalmente a incrustagdo de produto na parede do
leito. A Tabela 4.6 mostra que as maiores umidades relativas do ar na saida do leito sao
obtidas justamente nos ensaios 1 e 5, evidenciando que a incrustacao de produto durante o
processo de aglomeragdo ocorre quando hd maiores indices de saturacio do ar. Deste modo,
pode-se dizer que os maiores desvios entre os resultados experimentais e preditos pelo
modelo sdo obtidos nas condicdes criticas de processo em que ocorre grande perda de
produto por elutriacdo ou incrustagao.

Para os resultados de diametro médio de particulas, observa-se que ndo ha grandes
desvios entre os resultados experimentais e os resultados preditos pelo modelo (Figura 4.4),

e pode-se afirmar que o modelo possui bom ajuste aos pontos obtidos experimentalmente.
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N°do ensaio do planejamento

Figura 4.1: Resultados experimentais e preditos pelo modelo, dos diferentes ensaios do
planejamento, para o rendimento do processo.
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Figura 4.2: Desvio relativo entre os resultados experimentais e preditos pelo modelo, para
o rendimento do processo de aglomeracdo de acerola em po.
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Figura 4.3: Resultados experimentais e preditos pelo modelo, dos diferentes ensaios do
planejamento, para o didmetro médio de particulas.
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Figura 4.4: Desvio relativo entre os resultados experimentais e preditos pelo modelo, para
o didmetro médio de particulas do processo de aglomera¢do de acerola em po.
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4.3.3.2 Superficies de reposta e otimizacao do processo

Por meio do planejamento experimental foi possivel determinar os parametros
operacionais de processo que propiciam um aumento maximo de tamanho de particula,
mantendo o rendimento do processo também elevado. Para tanto, utilizou-se a metodologia

de superficie de resposta, baseando-se nos modelos estatisticos gerados pelo planejamento
composto central (Eq. 4.2 e 4.3).

As figuras 4.5 e 4.6 mostram as superficies de resposta para os modelos de
rendimento do processo e didmetro médio de particulas, respectivamente. A Figura 4.7

mostra a superficie de resposta para a umidade relativa do ar na saida do leito (rh,, ),

gerada a partir dos resultados obtidos por simulacio, por meio do software EES, nos pontos
do planejamento composto central.

100

Rendimento
M > 70%
M <70%
Bl <60%
[ < 50%
[]<40%
[ <30%
B <20%
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o

() OLRNANTR
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o

Figura 4.5: Superficie de resposta para o modelo de rendimento do processo (YId ).
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Figura 4.6: Superficie de resposta para o modelo de diametro médio de particulas (dp,, ).

Pode-se observar que a velocidade do ar fluidizante € a varidvel que mais influencia
no rendimento do processo (Figura 4.5). Quando se utiliza baixas velocidades de
fluidizacdo hd um aumento da saturagcdo do ar, resultando na maior perda de produto por

incrustacdo. Por outro lado, ao se utilizar maiores velocidades de fluidizagdo, grande parte

7z

do produto é arrastada para fora do leito, o que também resulta no decréscimo do

rendimento. Deste modo, os maiores rendimentos de processo foram obtidos em
velocidades intermedidrias (0,35 m/s) e temperatura elevada (85 °C), que resultaram em

uma umidade relativa do ar na saida do leito de, aproximadamente, 10% (Figura 4.7).
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Figura 4.7: Superficie de resposta para a umidade relativa do ar na saida do leito (7%, ).

O maior diametro médio de particulas (Figura 4.6) foi obtido quando se utilizaram
baixos niveis de velocidade de fluidizagdo (0,13 a 0,19 m/s) e temperatura do ar (59,4 a 70
°C). Nestas condi¢des, a umidade relativa do ar na saida do leito manteve-se entre 70 a
100%. Desta forma, por meio da sobreposic¢do das superficies de resposta, ndo foi possivel

obter simultaneamente um maximo rendimento de processo (Yld, , ) e mdximo aumento de

tamanho de particulas (dp,, .. ), ou seja, as condi¢des operacionais que determinaram um

maximo aumento de tamanho de particulas ndo resultaram em um rendimento de processo

maximizado.

A solucdo do sistema de equagdes (Eq. 4.5 e 4.6) e otimizagdo do processo foi
obtida fixando-se, previamente, o rendimento de processo em 70% e, posteriormente,
calculando-se as condi¢des de processo em que se obteve 0 maximo aumento de tamanho

de particulas (dp,, ... )- Entdo, utilizando-se as ferramentas de otimizac¢do do software
Mathematica v.4.1 (Wolfram Research, Inc., USA), pode-se calcular os valores de V. eT,

para as quais se obtém, teoricamente, um maximo diametro médio de particulas.
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dp, (um)=11318-8,13- X, —12,40- X, [4.5]

Yld . =70% =0,67-022-X,”+0,09- X, [4.6]

) Substituindo a Eq. 4.6 em 4.5, temos que dp, = f(X,).

(i1) Utilizando-se as ferramentas de maximiza¢do do software Mathematica
v.4.1, determinaram-se os pontos X, e X, em que se obtém didmetro médio

maximo (dp,, ... ) para Yld =70% .

(ii1)  Entdo, calcula-se dp,, ... pela Eq. 4.5.

A Tabela 4.10 mostra as condi¢cdes operacionais no ponto 6timo e os resultados
preditos pelos modelos, considerando um rendimento de processo tedrico de 70%. O
maximo didmetro médio de particulas tedrico, igual a 109,4 um, foi obtido nas condi¢des

operacionais iguais a X, =-0,134 e X, = 0,396, que correspondem a 0,21 m/s e 74,2 °C,

respectivamente. Ou seja, a velocidade 6tima de fluidizacdo foi obtida em 2,3V ., que

resulta em uma rh,, de 27%.

A fim de verificar a validade dos modelos, também se realizaram ensaios
experimentais no ponto 6timo de processo (Tabela 4.10). Os resultados experimentais para
o rendimento do processo e diametro médio de particulas foram iguais a 67% e 121,2 um,
respectivamente. Pode-se observar que os resultados obtidos experimentalmente sdo
bastante semelhantes aos resultados preditos pelo modelo, o que evidencia o bom ajuste dos

modelos para o processo de aglomeracdo de acerola em po.
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Tabela 4.10: Parametros operacionais otimizados: valores preditos e resultados
experimentais (tempo de processo: 20 min; vazdo de ligante: 0,6 ml/min; pressdao de

atomizacao: 1 bar; altura do bico aspersor: 600 mm; massa de amostra: 0,25 kg).

Variavel Ponto 6timo (predito) Ponto 6timo (experimental)
V. (X)) 0,21 m/s (-0,134) 0,21 m/s
T, (X,) 74,2 °C (0,396) 74 °C

Yld 70% 67%

dp,, 109,4 ym 121,2 um

rh 27% -

out

4.3.4 Cinética de aglomeracao da acerola em po

4.3.4.1 Crescimento de particulas

A cinética de aglomeracdo foi estudada a fim de investigar o aumento de tamanho
de particulas ao longo do tempo (periodos de 5, 10, 15 e 20 minutos). Os ensaios de
cinética foram realizados nas condi¢des Otimas de processo, fixando-se a velocidade e
temperatura de fluidizacdo em 74 °C e 0,21 m/s. A vazao de ligante, pressdao de atomizagao,
altura do bico aspersor € massa de amostra, foram mantidos em 0,6 ml/min, 1 bar, 600 mm
e 0,25 kg, respectivamente. Os experimentos foram realizados em duplicatas, de maneira
que os resultados foram expressos pelas respectivas médias e desvios padrao.

No decorrer do processo de aglomeragdo, a superficie das particulas da matéria-
prima € umedecida pela dgua atomizada formando uma pelicula pegajosa que propicia a
adesdo entre particulas e subsequente formacdo dos granulos. A Figura 4.8 mostra o
aumento do didmetro médio de particulas ao longo do tempo de granulacdo. Pode-se
observar que a maior taxa de aglomeracdo ocorre nos primeiros 5 minutos de processo.
Ap0s este intervalo, a taxa de consolidacio dos granulos mantém-se constante e o diametro

médio de particulas cresce linearmente com o tempo de processo. Em 20 minutos de
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processo, o diametro médio do produto aumentou 65,5% quando comparado com a matéria-

prima inicial.
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Figura 4.8: Aumento do didmetro médio de particulas ao longo do tempo de aglomeracao.

O crescimento de particulas durante a aglomeracdo também pode ser observado pela
Figura 4.9, que mostra o deslocamento do pico de distribuicdo de tamanho de particulas nos
periodos de 0, 10 e 20 minutos de processo. Apds 20 minutos de granulagdo, o pico inicial
da distribui¢do € deslocado de 45,5 um para 128 pum. Consequentemente, o didmetro médio

de particulas também € alterado, aumentando de 73,2 wm para 121,2 um.
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Figura 4.9: Distribui¢do de tamanho de particulas em diferentes intervalos processo.
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z

Tendo em vista que o aumento de tamanho de particulas é decorrente da
aglomeracdo entre as particulas contidas na matéria-prima, a fracdo massica de finos tende
a decrescer, enquanto a fracdo de granulos grossos tende a aumentar durante o tempo de
processo. A Figura 4.10 mostra o comportamento da fracdo massica, para cada intervalo de
tamanho de particulas, ao longo do tempo. Pode-se observar que a fragdo de finos (entre
20,5 e 64 um) decresce, continuamente, formando particulas mais grossas (entre 128 e 256
um). Consequentemente, a fracdo de particulas com didmetro maior que 128 wm aumenta
com o tempo, enquanto a fracdo de particulas com didmetro menor que 64 wm decresce.
Entretanto, para as particulas com diametro proximo a 90,5 um, a fracdo méssica aumenta
nos primeiros 10 minutos e decresce no intervalo final do processo, ou seja, ao final do
processo, a fracdo de particulas contidas no intervalo de 90,5 um € praticamente a mesma
da distribuicdo de tamanho inicial. Assim, pode-se considerar que o comportamento das
particulas com tamanho préximo a 90,5 um traca uma espécie de linha diviséria entre as

particulas mais finas (dp,,; <90,5 um) e as particulas grossas (dp,,, >90,5 um), observada

na Figura 4.11. Tendo em vista esta divisdo entre particulas finas e grossas, pode-se
verificar que a matéria-prima contém 66,4% de finos e 18,4% de particulas grossas,
enquanto o produto aglomerado contém 31,1% de finos e 50,6% de particulas grossas.
Logo, a variacdo da fracdo de finos (35,3%) foi praticamente a mesma variacao da fracdo

de particulas mais grossas (32,1%).
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Figura 4.10: Evolucao da fracdo mdssica para cada diametro de particula i ao longo do
tempo de processo.
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Figura 4.11: Evoluc¢ao da frac@o de particulas finas e grossas durante a aglomeracgao.

4.3.4.2 Alteracoes das propriedades fisicas dos granulos

Ap6s 20 minutos de granulagdo, o conteido de umidade da acerola em p6 (em base
seca) aumentou de 4,6% para 5,4%, devido ao equilibrio entre a capacidade de secagem e
umidificacdo das particulas durante a aglomeracdo no leito fluidizado. A Figura 4.12

mostra o aumento do contetido de umidade ao logo do tempo de aglomeracdo.
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Figura 4.12: Contetido de umidade da acerola em p6 durante o processo de aglomeracdo.

A consolidagdo dos granulos também promove um aumento das propriedades de

instantaneizacdo da acerola em po, facilitando a penetracdo, umedecimento, dispersdo e

dissolugcdo do produto quando adicionado em dgua. A Figura 4.13 mostra o aumento da

solubilidade do produto ao longo do tempo de processo. Os resultados mostram que

conforme hd um aumento do tamanho de particulas, a solubilidade também aumenta,

atingindo um maximo em 15 minutos de processo, quando o didmetro médio de particulas é

igual a 110 pm.
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Figura 4.13: Solubilidade da acerola em p6 durante o processo de aglomeragao.
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Os produtos obtidos ao longo da cinética (em 0, 5, 10, 15 e 20 minutos) também
foram analisados pelo teste de tempo de instantaneizacdo, a fim de avaliar o tempo
necessario para a penetragao das particulas sobre a superficie da dgua. A Figura 4.14 mostra
o tempo de instantaneizacdo para estes produtos em funcdo do tamanho de particulas de
acerola em pd. Pode-se observar que o aumento de tamanho de particulas propicia uma
redu¢do do tempo de penetragdo das particulas quando adicionadas sobre a superficie da
agua. Por exemplo, particulas com didmetro médio proximo a 70 um obtiveram um tempo
de instantaneizacdo de 17 segundos, enquanto para as particulas com tamanho de 120 um o
tempo de instantaneizacdo foi de apenas 4 segundos, o que evidencia o aumento das
propriedades de instantaneizacdo apds o processo de aglomeragdo. JINAPONG et al.
(2008) também observaram um decréscimo do tempo de penetragdao das particulas de leite
de soja em pd apds a aglomeracdo. O aumento do diametro médio de 131 para 259 um
resultou no decréscimo do tempo de instantaneizagdo de 218 para 42 segundos. De modo
geral, € conhecido que a aglomeracdo propicia um aumento da taxa de penetracdo de
liquido tanto nos espagos contidos entre os granulos como no interior dos poros, via
capilaridade, resultando no decréscimo do tempo de instantaneizacdo do produto
(SCHUBERT, 1993; HLA e HOGEKAMP, 1999 e KNIGHT, 2001).

Além do aumento do tamanho de particulas atribuir melhores propriedades de
instantaneizagdo, os produtos aglomerados também possuem maior fluidez que comparados
com as particulas finas. Por exemplo, no trabalho de TURKI e FATAH (2008) os autores
relataram que a aglomeracdo de particulas coesivas de TiO, (Grupo C de Geldart) resulta na
formacdo de granulos maiores e com propriedades de livre-escoamento, pertencentes aos
grupos A e B de Geldart. Outros estudos também constataram uma melhora da fluidez com
o aumento de tamanho de particulas pela aglomeragdo (N"DRI-STEMPFER et al., 2003;
VU et al., 2003; TURCHIULL, et al., 2005a; TURCHIULI, et al. 2005b e FUCHS et al.,
2006).
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Figura 4.14: Tempo de instantaneizacao para particulas de acerola em p6 em fun¢ao do
diametro médio de particulas.

4.3.5 Morfologia de particulas

As figuras 4.15 e 4.16 mostram as imagens obtidas pelo estereomicroscopio e
respectivas silhuetas da drea de projecdo das particulas de acerola em pd, da matéria-prima
e do produto aglomerado. Pode-se observar que as particulas da matéria-prima possuem
forma circular e maior compacidade, enquanto as particulas aglomeradas sdo alongadas,
possuem forma irregular e apresentam, em algumas conformacdes, pequenas pontes solidas
que formam a estrutura aglomerada. Embora a maior fracdo da distribuicdo de tamanho
encontra-se no intervalo entre 90,5 e 181 um, pode-se verificar, por meio das fotografias,
que o produto aglomerado também contém uma fragao de particulas finas.

Segundo PALZER (2008), a obten¢ao de particulas grossas e com forma irregular é
uma caracteristica da aglomeracdo de particulas soltveis ou parcialmente soliveis em dgua.
Deste modo a producdo de granulos irregulares e porosos, obtidos em processos de
aglomeracdo de alimentos em po, é encontrada em diversos trabalhos (TURCHIULI et al.,

2005a; FUCHS et al., 2006; JINAPONG et al., 2008; MARTINS e KIECKBUSCH, 2008).
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Figura 4.15: Particulas de acerola em p6 para a matéria-prima, obtidas pelo
estereomicroscopio (a) e em modo bindrio (b).
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Figura 4.16: Particulas de acerola em p6 para o produto aglomerado, obtidas pelo

estereomicroscopio (a) e em modo bindrio (b).
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As particulas do produto aglomerado foram classificadas em diferentes intervalos de
tamanho, como mostra a Figura 4.17, utilizando-se a ferramenta de classificacdo de
tamanho de particulas do software IMAGE]J v.1.40 (National Institutes of Health, USA).
Tal procedimento permitiu realizar um peneiramento virtual a partir da drea de projecao 2D
das particulas. Ao analisar a sequéncia de imagens, pode-se observar a evolug¢do do
aumento do diametro de particulas e as respectivas mudangas estruturais. Durante a
aglomeracdo, o aumento de tamanho de particulas di-se basicamente pela coelescéncia
entre duas ou mais particulas, ou granulos. As particulas finas, com diametro inferior a 95
pum, sdo unitidrias ou formadas por pequenos aglomerados, constituidos por até trés
particulas. Os granulos mais grossos, com didmetro superior a 105 um, sdo formados a
partir da aglomeracdo dessas particulas finas.

Os parametros de forma de cada intervalo de tamanho de particulas da distribui¢ao
de tamanho do produto aglomerado sdo apresentados pela Figura 4.18. Pode-se observar
que as particulas mais finas, com didmetro de até 105 pum, apresentam uma forma mais
arredondada e com superficie regular. As particulas com didmetro intermedidrio, entre 105
e 305 um, apresentam forma alongada e irregular, e possuem pequena compacidade. As
particulas com didmetro maiores que 305 um sdo arredondadas e compactas, embora
também apresentem superficie irregular. Estes resultados foram semelhantes aos obtidos
por TURCHIULI et al. (2005a), que também observaram que a forma das particulas torna-
se mais irregular com o aumento de tamanho de particulas durante a aglomeracido de
particulas de zeina em leito fluidizado. Segundo os autores, as particulas com tamanho de

750 pm possuem forma mais irregular que as particulas mais finas (dp, < 400 um) ou
granulos mais grossos (dp,, > 1000 um).

A estrutura irregular e porosa dos aglomerados € normalmente formada por
pequenas pontes sOlidas (TURCHIULI et al., 2005a; FUCHS et al., 2006; JINAPONG et
al., 2008; MARTINS e KIECKBUSCH, 2008 e PALZER, 2008), que sdo facilmente
solubilizadas quando imersas em dgua (SCHUBERT, 1993; HLA e HOGEKAMP, 1999;
KNIGHT, 2001 e JINAPONG et al., 2008).
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Deste modo, pode-se dizer que a transformacdo estrutural das particulas finas em

aglomerados contribuiu para o aumento das propriedades de instantaneizagcdo da acerola em
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Figura 4.17: Fotografias da drea de projecao 2D das particulas de acerola em pod, apds o
processo de aglomeragdo, em diferentes intervalos de tamanho.
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Figura 4.18: Fatores de forma para os diferentes tamanhos de particula do produto
aglomerado: (a) Circularidade, (b) Elongacao, (c) Arredondamento e (d) Compacidade.

44 CONCLUSOES

A aglomeragdo de acerola em pd ocorre devido a pulverizagdo de dgua sobre a
superficie das particulas, que resulta na formacdo de uma pelicula imida e pegajosa
(viscosa) e subsequente coalescéncia entre particulas. Apds a secagem destas particulas, a
estrutura aglomerada se consolida propiciando o aumento de tamanho de particulas. Por

outro lado, a umidade relativa do ar fluidizante na saida do leito (rA__) aumenta devido a

out
secagem do liquido atomizado. Para pequenos valores de temperatura e velocidade de
fluidizacdo, ha um aumento excessivo da umidade relativa, reduzindo a eficiéncia de
secagem das particulas e resultando na incrustacdo das particulas de acerola em pé na
parede do leito. Portanto, a umidade relativa do ar na saida do leito mostrou-se ser um

adequado parametro de monitoramento do processo de aglomeragdo por umidificagao.
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Baseando-se nas andlises das superficies de resposta, foi possivel selecionar as
condi¢des Otimas de processo que produzem, simultaneamente, elevadas taxas de
crescimento de particula e de rendimento do processo. O ponto 6timo de processo foi
obtido préximo aos niveis intermedidrios do planejamento composto central, onde se
minimiza a perda de produto por incrustacao ou elutriacdo de finos.

Os granulos obtidos durante a aglomeragcdo em leito fluidizado sdo
morfologicamente caracterizados por apresentarem superficie irregular. Estas particulas
possuem a propriedade de penetrar rapidamente na superficie da dgua, devido a acdo de
forcas capilares da interacdo sélido-liquido. Deste modo, o produto aglomerado apresentou
melhores propriedades de instantaneizagdo, ou maior solubilidade e dispersdo em dgua, que

quando comparado com a matéria-prima, proveniente da secagem em spray dryer.
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Capitulo 5

AGLOMERACAO DE PROTEINA ISOLADA DE SOJA EM LEITO
FLUIDIZADO PULSADO

51 INTRODUCAO

A aglomeracao de alimentos em pé € muito utilizada quando se deseja aumentar as
propriedades de instantaneiza¢do de alimentos em pd, obtidos pela secagem em spray dryer.
Dentre os principais tipos de processos, pode-se destacar a aglomeracao em leito fluidizado,
devido a producado de granulos porosos e de baixa compacidade, caracterizados pela fécil
dispersdo e dissolu¢do em liquidos (SCHUBERT, 1987). O principio de operacdo deste
processo consiste na fluidizag@o das particulas pela passagem de ar quente através do leito e
o umedecimento superficial, devido a atomizacdo de dgua ou ligante. Entretanto, os
produtos obtidos pela secagem em spray sao normalmente caracterizados como sendo finos,
coesivos e apresentam dificil fluidizacdao — grupos A e C de Geldart. Deste modo, torna-se
conveniente utilizar leitos fluidizados modificados - vibrados, pulsados ou com diferentes
geometrias (SENADEERA, et al., 2000; REYES, et al., 2007; KUNII e LEVENSPIEL,
1991) - que resultem em um aumento da movimentacao das particulas e homogeneidade do
leito durante a fluidizacdo, os quais permitem aglomerar produtos em pé oriundo da
secagem em spray dryer.

O consumo de derivados de soja em sobremesas e em bebidas substituintes do leite
tem se tornado mais frequente, principalmente devido aos reduzidos niveis de colesterol e
auséncia de lactose (LIU, 1997 e POMERANZ, 1991 apud JINAPONG et al., 2008). Em
um recente trabalho foi produzido leite de soja em p6 instantaneizado, obtido pela secagem

em spray dryer e posterior aglomeracao em leito fluidizado (JINAPONG et al., 2008).
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Entretanto, até o presente momento, a bibliografia em aglomeracdo de produtos derivados
de soja em po6 ainda € escassa.

Neste capitulo apresentam-se os resultados obtidos referentes ao processo de
aglomeracao de proteina isolada de soja em leito fluidizado pulsado, utilizando-se solug¢des
aquosas de maltodextrina como liquido ligante. A caracteriza¢do da proteina isolada de soja
consistiu na andlise da composicao centesimal e determinagdo das propriedades fisicas dos
sOlidos particulados. Por meio da metodologia de planejamento composto central e andlise
de superficies de resposta, foi possivel determinar o ponto de maior desejabilidade de
processo, em que se produziram granulos mais grossos € com maior molhabilidade. Os
perfis de temperatura no interior do leito foram obtidos, por meio de um sistema de
aquisicdo de dados, para algumas condi¢des operacionais do planejamento experimental.
Também foram realizadas andlises morfoldgicas, para a matéria-prima e produto
aglomerado, a fim de investigar os mecanismos de coalescéncia entre particulas durante a

aglomeracao.

5.2 MATERIAIS E METODOS

5.2.1 Matéria-prima
A proteina isolada de soja (Supro® 780) utilizada neste trabalho foi obtida pela
secagem por spray dryer, adquirida comercialmente e produzida pela empresa The Solae
Company, Brasil. Amostras contendo 0,15 kg foram utilizadas nos ensaios fluidodinamicos
e ensaios experimentais de aglomeracao, realizados a diferentes frequéncias de pulsacao.
Os processos de aglomeracdo de proteina isolada de soja utilizaram solugdes
aquosas de maltodextrina (MOR-REX, 20% d.e., Corn Products do Brasil), a 27 °C, como

liquido ligante.

5.2.2 Caracterizacio da matéria-prima e produto aglomerado
As andlises de caracterizacdo da matéria-prima e do produto aglomerado foram
realizadas a partir das andlises de teor de umidade (item 3.1.1); tempo de instantaneizagao

(item 3.1.3); andlises de imagem e morfologia (item 3.1.4); didmetro médio e distribuicdo
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de tamanho de particulas (item 3.1.5); densidade do leito e porosidade (item 3.1.6),

descritos no Capitulo 3.

5.2.3 Equipamentos
O item 3.3 do Capitulo 3 descreve o equipamento utilizado para a realizacdo dos
ensaios de aglomeracdo de proteina isolada de soja. No item 3.4 do Capitulo 3, sdo

descritos os procedimentos de operacdo do equipamento.

5.2.4 Descricao dos ensaios experimentais

5.2.4.1 Efeito da concentracao e vazao de ligante durante a aglomeracao
em leito fluidizado pulsado para proteina isolada de soja

Preliminarmente aos ensaios do planejamento composto central, foram realizados
quatro experimentos a fim de avaliar os efeitos da concentragdo e vazao do liquido ligante
durante o processo de aglomeragdo de proteina isolada de soja. Os liquidos ligantes
utilizados foram solucdes aquosas de maltodextrina nas concentragdes de 0; 10; 25 e 40%.
As respectivas vazoes de atomizagdo foram iguais a 1,7 g/min; 1,9 g/min; 2,3 g/min e 3,0
g/min. Desta forma, a vazdo relativa de 4gua utilizada na atomizacao foi mantida constante
em, aproximadamente, 1,7 g/min. Tais condi¢des experimentais foram selecionadas
baseando-se na hipétese de ndo-alteracdo da capacidade efetiva de secagem do leito
fluidizado, de modo que a energia requerida para a evaporacdo da fracdo de dgua atomizada
foi mantida constante em todos os ensaios. A Tabela 5.1 mostra as condi¢des operacionais
de concentracdo e vazdo de ligante, enquanto a Tabela 5.2 mostra as varidveis fixas dos

ensaios P00, P10, P25 e P40.
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Tabela 5.1: Niveis estudados para a avaliacdo do efeito da concentracio e vazao de ligante

para a proteina isolada de soja.

Nome do ensaio Concentracio do Vazao de ligante
ligante [ % ]* [g/min]
P00 0 17
P10 10 1.9
P25 25 2.3
P40 40 3.0

*g de maltodextrina / 100 g de solugdo ligante

Tabela 5.2: Varidveis fixas utilizadas nos ensaios do planejamento composto central do

processo de aglomeraga@o para a proteina isolada de soja.

Variavel Nivel
Tempo de processo 40 minutos
Velocidade de fluidizacao 0,57 m/s
Temperatura do ar fluidizante 75 °C
Frequéncia de pulsagdo do ar 600 rpm
Pressdo relativa de atomizagao 1 bar
Altura do bico aspersor em 300 mm

relacdo a base do leito

Massa de amostra 0,15 kg

5.2.4.2 Planejamento experimental e otimizacao de processo
As faixas de operagdo e os niveis utilizados no planejamento composto central do
processo de aglomeracdo de proteina isolada de soja foram baseados no estudo dos efeitos
da concentragdo e vazdo de ligante para aglomeracdo de proteina isolada de soja (item
5.2.2) e condi¢des operacionais limitantes dos equipamentos. As varidveis investigadas

foram: pressdo de atomizagdo (F,,,) e vazdo (@, ) e concentragio (C,, ) da solugdo

tom

aquosa de maltodextrina, utilizada como liquido ligante. A finalidade do planejamento

experimental foi determinar as faixas de operacdo onde fossem obtidos, simultaneamente,
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elevado rendimento de processo (Yld ), significativo aumento de tamanho de particulas

(dp,,) e baixos valores de umidade final do produto (Mst). Para tanto, utilizou-se um
planejamento composto central 23, com 3 pontos centrais. Assim, foram realizados 17

ensaios no total (2* +2k+3, onde k =3 varidveis). Os ensaios no ponto central foram
realizados em triplicata, a fim de avaliar o erro experimental. A Tabela 5.3 mostra os
parametros de processo utilizados no planejamento, em valores experimentais e
codificados, para os niveis inferior, central, superior e pontos axiais. A Tabela 5.4 mostra as
condi¢cdes operacionais fixas do planejamento composto central. Os resultados do
planejamento experimental foram estatisticamente analisados utilizando-se o software
STATISTICA v.5.5 (StatSoft, Inc., USA). Os modelos de predicdo e as respectivas
superficies de resposta foram calculados, para as respostas de didmetro médio de particulas
e rendimento do processo, a um intervalo de confianca de 95% (p<0,05). A partir dos
modelos obtidos pelo planejamento composto central, o ponto 6timo de processo foi

determinado utilizando-se o software Mathematica v.4.1 (Wolfram Research, Inc., USA).

Tabela 5.3: Niveis estudados no planejamento composto central o processo de

aglomeracdo para a proteina isolada de soja

Niveis codificados Vazio de Concentracio Pressao de
ligante (g/min)  do ligante (%)  atomizaciio (bar)
-1,68 0,5 10 0.5
-1 1,1 18,1 0.7
0 2,0 30 1,0
+1 2.9 41,9 13
+1,68 3,5 50 1.5
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Tabela 5.4: Varidveis fixas utilizadas nos ensaios do planejamento composto central do

processo de aglomeracgdo para a proteina isolada de soja.

Variavel Nivel
Tempo de processo 40 minutos
Velocidade de fluidizacao 0,57 m/s
Temperatura do ar fluidizante 75 °C
Frequéncia de pulsagdo do ar 600 rpm
Altura do bico aspersor em 300 mm

relac@o a base do leito

Massa de amostra 0,15 kg

5.2.4.3 Determinacio do ponto 6timo de processo
A partir dos modelos de predicio obtidos pelo planejamento composto central
determinaram-se, teoricamente, as condi¢des operacionais de ponto 6timo de processo para
a aglomeragdo de proteina isolada de soja. Nestas condi¢des, apresentadas pela Tabela 5.5,
foram realizados ensaios experimentais, a fim de verificar a validacdo do modelo e

determinar os desvios entre os resultados preditos e experimentais.

Tabela 5.5: Varidveis fixas definidas como ponto 6timo do processo de aglomeracao para a

proteina isolada de soja

Variavel Nivel
Vazao de solugdo ligante 2,7 g/min
Concentragdo do ligante 49 g de maltodextrina /100 g de solucdo
Pressdo de atomizagao 0,55 bar
Tempo de processo 40 minutos
Velocidade de fluidizacao 0,57 m/s
Temperatura do ar fluidizante 75 °C
Frequéncia de pulsacdo do ar 600 rpm
Altura do bico aspersor em 300 mm
relacdo a base do leito
Massa de amostra 0,15 kg
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53 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.3.1 Caracterizacao fisico-quimica da proteina isolada de soja

A proteina isolada de soja em pd, obtida pela secagem em spray dryer, pode ser
caracterizada como sendo um sélido particulado fino e apresenta didmetro médio de
particulas, densidade do leito e densidade do sélido iguais a 80,1 um, 0,322 g/cm3 e 0,864
g/cm3, respectivamente. Desta forma, o comportamento fluidodindmico da proteina isolada
de soja pode ser teoricamente classificado pelo grupo A de Geldart, ou seja, estas particulas
possuem elevada fluidez e fécil fluidizagao. Entretanto, foi observado experimentalmente
que para baixas velocidades de fluidizacdo, o comportamento fluidodinamico da proteina
isolada de soja foi semelhante ao descrito pelo grupo C de Geldart, caracterizado pela
elevada coesividade e formacdo de canais preferenciais de ar no leito. De modo geral,
particulas com tamanho menor que 50 um sdo classificadas como sendo coesivas e
apresentam baixa fluidez. Entretanto, a fluidodindmica também ¢é dependente da
distribuicao de tamanho, morfologia (forma) e propriedades fisicas das particulas, como a
densidade, area superficial e porosidade (TURKI e FATAH, 2008). Além disso, o aumento
da coesividade e alteracdes na fluidodinamica de alimentos em pd também podem ser
atribuidos as propriedades viscoeldsticas das particulas que variam com a taxa de
deformacdo, temperatura e teor de umidade, além da composi¢cdo quimica do produto
(PALZER, 2008).

A velocidade minima de fluidizacdo das particulas de proteina isolada de soja foi
determinada experimentalmente em 0,57 m/s em leito convencional, e em 0,38 m/s para a
fluidizacdo em leito fluidizado pulsado, a 900 rpm. Também foi observado
experimentalmente que a qualidade da fluidizag@o foi melhorada com o uso da pulsacdo do
ar fluidizante, reduzindo a formagdo de canais preferenciais e permitindo o inicio da
fluidizacdo em velocidades mais baixas. A Tabela 5.6 mostra as propriedades fisicas da

proteina isolada de soja em p6 obtidas experimentalmente.
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Tabela 5.6: Propriedades fisicas da proteina isolada de soja (SUPRO® 730).

Propriedade Média Desvio padrao
Diametro médio de particula (um) 80,14 8,31
Porosidade do leito (%) 62,7% 1,3%
Densidade do sélido (g/cm3) 0,864 0,030
Densidade do leito (g/cm?3) 0,322 0,003
Densidade do leito compactado (g/cm3) 0,380 0,005
Velocidade minima de fluidizacdo (m/s)* 0,38 a 0,57 n.d.

*Dependente da frequéncia de pulsagdo (0 a 900 rpm).

A composi¢do quimica da proteina isolada de soja também foi determinada por
meio de andlises fisico-quimicas e informag¢des obtidas pelo do fabricante, como mostra a
Tabela 4.5. Os principais constituintes sao proteinas e fibras, que totalizam 91,3% e 2,18%
da composicao, respectivamente. Tal composicdo quimica fornece a proteina isolada de
soja caracteristicas parcialmente hidrofébicas e determinada insolubilidade em dgua, sendo
necessario o uso de solugdes ligantes (ex: maltodextrina ou biopolimeros) para realizar a
aglomeracao de particulas. Por exemplo, em um estudo similar realizado por JINAPONG et
al. (2008), a aglomeracdo de leite de soja em pé fora realizada utilizando-se solucdes

aquosas de maltodextrina em concentragdes varidveis entre 0 a 20%.

Tabela 5.7: Andlise da composicdo centesimal da proteina isolada de soja (SUPRO® 730).

Constituinte Média Desvio padrao
Umidade (%)* 4,10 0,03
Actcares (g/100g)? - -
Lipideos (g/100g)? 0,47 n.d.
Proteinas (g/100g)? 91,3 n.d.
Fibras (g/100g)? 2,18 n.d.
Outros constituintes (g/100g)* 1,95 n.d.

" Resultado obtido experimentalmente; > Informagdes do fornecedor; * Obtido por meio de célculos
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5.3.2 Efeito da concentracao e vazao de ligante durante a Aglomeraciao em leito

fluidizado pulsado

5.3.2.1 Avaliacio do crescimento de particulas, teor de umidade do
produto e rendimento do processo
A Tabela 5.8 mostra as vazdes e concentragdes de ligante utilizadas em cada
experimento e respectivos resultados médios. Pode-se observar que o aumento da

concentracdo e vazao de ligante atomizado reflete em um aumento do diametro médio de

particulas.

Tabela 5.8: Vazdes de ligante atomizado utilizadas nas cinéticas de aglomeragdo com

diferentes concentragdes de ligante.

Conc. de Q2 Qigua ? Qumatto 4 dpm Rendimento Fragdo Fragdo

Ensaio Ligante! (g/min)  (g/min)  (g/min) (um) total torroes elutriada
MP - - - - 80,14 - - -
P00 0% 1,7 1,7 0,0 211,8 19% - 81%
P10 10% 1,9 1,7 0,2 217.9 51% - 49%
P25 25% 2,3 1,7 0,6 326 55% 11% 34%
P40 40% 3,0 1,8 1,3 373 69% - 31%

" Concentragio de maltodextrina na solugio ligante;

? Vazio total de solugdo utilizada como ligante (Qr = Qggua + Qmatto)s
3 Vazio relativa de dgua na solugdo ligante (Qégua);

* Vazdo relativa de maltodextrina na solucdo ligante (Qmaito)-

Os perfis de aumento de tamanho de particulas podem ser visualizados pela Figura
5.1, que mostra a cinética de aglomeragdo para os ensaios P00, P10, P25 e P40. O maior
aumento de tamanho de particulas foi obtido para o ensaio P40, em que a concentracdo de
maltodextrina e vazao total de ligante foram iguais a 40% e 3 g/min. Nestas condigdes,
ap6s 40 minutos de processo, o didmetro médio de particulas aumentou de 80,14 para 373
um. Os experimentos P00, P10 e P25 produziram granulos menores, com didmetro médio
de 211; 218 e 326 um, respectivamente. Também se pode observar que o didmetro médio

aumentou linearmente com o tempo, em todos os ensaios. As perdas de produto foram
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decorrentes apenas por elutriacdo, e em nenhum dos ensaios ocorreu incrusta¢do de produto

na parede interna do equipamento.

Ensaio
400 T [—o—P00

—m— P10

—A—P25
300 - —e— P40

200 +

100 4

Didametro médio (um)

0 10 20 30 40
Tempo (min)

Figura 5.1: Cinética de aglomeragdo de proteina isolada de soja, utilizando diferentes
concentracoes e vazdes de ligante.

Ao mesmo tempo, o rendimento do processo também aumenta de acordo com o
aumento do didametro médio de particulas. Em contrapartida ao aumento do diametro médio
ocorre diminuicao da taxa de elutriagdo de finos, resultando na maior retencdo de produto
no interior do leito. Por exemplo, os processos P25 e P40 apresentam taxas de crescimento
de particulas mais acentuadas e, consequentemente, maiores rendimento de processo. Por
outro lado, o aumento de tamanho € mais lento para os ensaios POO e P10, resultando em
maiores taxas de elutriacdo de finos durante o processo e subsequente decréscimo do
rendimento final.

A umidade do produto final também tende a aumentar de acordo com o aumento da
vazdo e concentracdo de liquido ligante, como mostra a Figura 5.2. Entretanto, observa-se
que este aumento de umidade ndo € proporcional a variacdo da vazao de ligante, e apresenta
um maximo para o ensaio P25. O aumento excessivo da umidade do produto no ensaio P25
também resultou na formac¢do de pequenos torrdes, que somaram 11% da massa de produto

coletada ao final do processo. Tal fendmeno pode estar associado as alteragdes da
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fluidodindmica do leito durante a aglomeracdo. Com o aumento do didmetro médio de
particulas, a fluidizacdo do leito passa de coesiva para aerada e com maior fluidez,
resultando também em um aumento das taxas de transferéncia de calor e de massa do leito
fluidizado (KUNII e LEVENSPIEL, 1991 e TURKI e FATAH, 2008). Deste modo, o
decréscimo da umidade do ensaio P40, em relacdo ao ensaio P25, pode ser justificado pela
melhora da qualidade de fluidizacdo, devido ao rdpido crescimento de particulas durante a

aglomeracao.

10%
2 L
2 8%+ =1
2 L
Q.GO/O, ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, __ | |
o —E=—
o] L
8 4% -1 1 [ (|
© L
o]
€ 2% || 1 |1 |
: L

OO/O I I I I

MP P00 P10 P25 P40
Ensaio

Figura 5.2: Umidade final para os ensaios de aglomeracgao a diferentes concentracdes e
vazodes de ligante.

5.3.2.2 Diametro médio de particulas e tempo de instantaneizacao

As amostras provenientes dos ensaios P00, P10, P25 e P40 foram submetidas ao
teste de tempo de instantaneizacdo, a fim de avaliar o tempo de penetracdo da proteina
isolada de soja sobre a superficie da d4gua em funcdo do didmetro médio de particulas. O
teste de tempo de instantaneizacdo foi adequado para determinar o grau de molhabilidade
das amostras, uma vez que a proteina isolada de soja ndo € solivel em dgua e permaneceria
totalmente retida no filtro, caso utilizasse um teste solubilidade.

A Figura 5.3 mostra a sequéncia de fotografias, sob a vista superior do dispositivo,

onde se acondicionaram as amostras de pd. As fotografias foram obtidas por meio da
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filmagem dos testes de tempo de instantaneizacdo, para a matéria-prima (MP) e produtos
aglomerados produzidos pelos ensaios P00, P10, P25 e P40, como descrito no item 3.1.3 do
Capitulo 3. Quando comparados com a matéria-prima inicial (produto comercial), o
produto aglomerado apresentou rapido umedecimento, indicando melhora da capacidade de
absor¢do de dgua pela camada de p6. Entretanto, pode-se observar que somente a amostra
obtida pelo ensaio P40 apresentou caracteristicas de um produto instantaneizado, como
mostra a Tabela 5.9. Para este processo, o produto umedeceu e submergiu na superficie da
dgua em um periodo de apenas 5 segundos. As amostras oriundas dos ensaios P00, P10 e
P25 também apresentaram melhor capacidade de umedecimento, que quando comparadas
com a matéria-prima, porém tais amostras ndo submergiram rapidamente no liquido, devido
a formacdo de uma camada de sobrenadante estdvel. Deste modo, pdde-se concluir que a
proteina isolada de soja em pd apresentou caracteristicas de um produto instantaneizado
para amostras com diametro médio ao redor de 370 um. Este resultado foi semelhante ao
encontrado por JINAPONG et al. (2008), em que os autores produziram leite de soja em p6
instantaneizado, em leito fluidizado, com tamanho de particulas ao redor de 260 um. Os
autores observaram que as particulas aglomeradas possuem rapida penetragao na superficie
da 4gua e maior fluidez em relagdo ao p6 obtido por spray dryer, com tamanho médio
proximo a 14,5 um. De modo geral, € conhecido que a aglomeragdo propicia um aumento
da taxa de penetracdo de liquido tanto nos espacos contidos entre os granulos como no
interior dos poros, via capilaridade, resultando no decréscimo do tempo de instantaneizagao

do produto (HLA e HOGEKAMP, 1999; SCHUBERT, 1993 ¢ KNIGHT, 2001).
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T.I.

0,0s

0,5s

1ls

2s

5s

10s

1 min

5 min

Figura 5.3: Fotografias (vista superior do dispositivo) obtidas durante o teste de tempo de
instantaneizagdo para proteina isolada de soja comercial e aglomerada.
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Tabela 5.9: Tempo de instantaneizacdo obtido para a matéria-prima e produtos

aglomerados.
Ensaio MP P00 P10 P25 P40
T.I. > 5 min > 5 min > 5 min > 5 min 5s

Além do aumento do tamanho de particulas atribuir melhores propriedades de
instantaneizacdo, os produtos aglomerados também possuem maior fluidez que comparados
com as particulas finas. Por exemplo, no trabalho de TURKI e FATAH (2008) os autores
relataram que a aglomeracdo de particulas coesivas de TiO, (Grupo C de Geldart) resulta na
formacdo de granulos maiores e com propriedades de livre-escoamento, pertencentes aos
grupos A e B de Geldart. Outros estudos também constataram uma melhora da fluidez com
o aumento de tamanho de particulas pela aglomera¢do (N"DRI-STEMPFER et al., 2003;
VU et al. 2003; TURCHIULL, et al., 2005a; TURCHIULLI, et al. 2005b e FUCHS et al.,
2006).

5.3.3 Planejamento experimental e otimizacao de processo
A Tabela 5.10 mostra as condi¢des experimentais e respectivos resultados obtidos a
partir do planejamento composto central 23. As varidveis independentes foram vazdo de
ligante (Q,, ), concentragéo do ligante (C

) e pressdo de atomizacdo (P, ), enquanto as

lig tom
varidveis de resposta foram rendimento do processo (YId ), diametro médio de particulas

(dp,,) e umidade final do produto ( Mst ).

De modo geral, pode-se observar que os maiores aumentos do didmetro médio de
particulas foram obtidos nas condi¢des em que a vazdo de ligante encontra-se nos niveis
superiores (+1 e +1,68), como por exemplo, os ensaios n° 2, 4, 6, 8§ e 10. Em contrapartida,
nestas mesmas condicoes a umidade do produto também € elevada. O efeito da
concentracdo do ligante € menos intenso que o da vazdo de ligante, porém, para uma
mesma condi¢do de vazdo e pressdo de atomizacdo, o aumento da concentracdo também
resulta no aumento do diametro médio. Para a varidvel pressdo de atomizag¢do ndo foi

observada influéncia direta na varia¢ao do didmetro médio de particulas.
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Os rendimentos de processo mais elevados foram obtidos nas condi¢des em que a
pressdo de atomizacdo esteve nos niveis inferiores (-1 e -1,68), como por exemplo, nos
ensaios n° 2, 4 e 13. Entretanto, o rendimento do processo também foi influenciado pelo
aumento do diametro médio de particulas, de modo que maiores taxas de crescimento
resultam em menores taxas de elutriacdo e, consequentemente, em maiores produtividades

de processo.

Tabela 5.10: Resultados do planejamento composto central (velocidade de fluidizagao:
0,57 m/s, temperatura de fluidizacdo: 75 °C, tempo de processo: 40 min; altura do bico

aspersor: 300 mm; massa de amostra: 0,15 kg, frequéncia de pulsacdo: 600 rpm).

MU0, (Xt Cu(X)' P (X)' v dp," M

€nsaio
1 L1 (-1 18,1 (-1) 0,7 (-1) 40,39 186,5 4,52
2 2,9 (+1) 18,1 (-1) 0,7 (-1) 76,01 326,6 7,80
3 1,1 (-1) 41,9 (+1) 0,7 (-1) 56,64 191,1 3,93
4 2,9 (+1) 41,9 (+1) 0,7 (-1) 91,77 3877 6,37
5 1,1 (-1) 18,1 (-1) 1,3 (+1) 10,63 201,8 5,67
6 2,9 (+1) 18,1 (-1) 1,3 (+1) 29,44 3232 7,54
7 L1 (-1) 41,9 (+1) 1,3 (+1) 26,62 176,0 5,14
8 2,9 (+1) 41,9 (+1) 1,3 (+1) 59,11 338.,8 8,27
9 0,5 (-1,68) 30 (0) 1,0 (0) 19,72 200,5 4,95
10 3,5 (+1,68) 30 (0) 1,0 (0) 54,16 384,5 10,96
11 2,0 (0) 10 (-1,68) 1,0 (0) 20,13 311,8 5,76
12 2,0 (0) 50 (+1,68) 1,0 (0) 59,83 202,8 4,28
13 2,0 (0) 30 (0) 0,5 (-1,68) 70,75 286,3 5,93
14 2,0 (0) 30 (0) 1,5 (+1,68) 4,96 231,3 6,05
15 2,0 (0) 30 (0) 1,0 (0) 50,61 248,8 5,58
16 2,0 (0) 30 (0) 1,0 (0) 52,56 2423 5,54
17 2,0 (0) 30 (0) 1,0 (0) 41,10 238,6 5,56

* Varidveis independentes e valores codificados. Qﬁg: vazdo de ligante (g/min); C lig - concentragdo do

ligante (%); P

> iom - Pressao de atomizac@o (bar).

® Resultados obtidos durante os ensaios do planejamento experimental. YId : rendimento do processo (%);

dpm : didmetro médio de particulas (um); Mt : umidade final do produto (%).
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5.3.3.1 Modelos de regressao e avaliacao da falta de ajuste

O processo de aglomeragdo de proteina isolada de soja foi estatisticamente estudado
utilizando os resultados de didmetro médio de particulas (dp,, ), rendimento do processo
(Yld) e umidade final do produto (Mst ). Para cada varidvel de resposta, obteve-se um
modelo polinomial, descrito pela equagdo 5.1.
Y=b,+bX, +b,X, +b, X, +b, X} +b,,X; +b X, +... 5.1
et b, X\ X, +b, X, X, +b,, X, X,

Onde Y € a varidvel de resposta, X, € a varidvel independente, em valores
codificados, e b, representa o coeficiente do modelo para a varidvel i.

As interacdes que ndo tiverem efeito significativo (p > 0,05) foram desconsideradas
durante a regressao e eliminadas do modelo final. Os modelos gerados e respectivas tabelas

de ANOVA sio apresentados pelas equacdes 5.2, 5.3 ¢ 5.4 e tabelas 5.11, 5.12 ¢ 5.13.

Os modelos obtidos para o didmetro médio de particulas (dp,, ), rendimento do
processo (Yld) e umidade final do produto (Mst) foram adequadamente ajustados,
obtendo-se coeficientes de determinacdo (R?) iguais a 0,90, 0,92 e 0,95, respectivamente.
Para todos os casos, o fator F calculado foi superior ao fato F tabelado, evidenciando o

ajuste significativo pelos modelos.

®  Modelo codificado e ANOVA para o didmetro médio de particulas:

dp, (um) = 25181 +68,12X, +1447X? —9,37X,

[5.2]
-10,60X, +12,24X X, —9,48X,X,
Tabela 5.11: Tabela de ANOVA obtida para o modelo de didmetro médio (dp,, ).

Fonte de Soma Graus de Média F F )
variacio quadratica liberdade quadratica (calculado) (tabelado)
Regressao 70757,98 6 11793,00 11,88 3,58 0,90
Residuos 7942,69 8 992,84
Erro puro 53,11 2 26,56

Total 78753,79 16 4922,11
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®  Modelo codificado e ANOVA para o rendimento do processo:
Yld (%) = 44,97 +13,18X, +10,58X, —18,28X ,

[5.3]

Tabela 5.12: Tabela de ANOV A obtida para o modelo de rendimento do processo (YId ).

Fonte de Soma Graus de Média F F 5
variacao quadratica liberdade quadratica (calculado) (tabelado)
Regressao 0,846 3 0,282 47,07 3,59 0,92
Residuos 0,066 11 0,006
Erro puro 0,008 2 0,004

Total 0,920 16 0,057

®  Modelo codificado e ANOVA para a umidade do produto:

Mst (%) = 5,57 +1,52X, +0,80X; —0,31X, —0,24X; +0,31X, +

0,11X; +0,05X,X, —0,09X,X, +0,28X, X,

[5.4]

Tabela 5.13: Tabela de ANOV A obtida para o modelo de umidade do produto ( Mst ).

Fonte de Soma Graus de Média F F
variacao quadratica liberdade quadratica (calculado) (tabelado)
Regressao 0,00451 9 0,00050 11,31 477 0,95
Residuos 0,00022 5 0,00004
Erro puro 0,00000 2 0,00000

Total 0,00473 16 0,00030
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As figuras 5.4, 5.6 e 5.8 mostram a comparacao entre os resultados do planejamento
experimental e resultados preditos pelos modelos de didmetro médio de particulas,
rendimento do processo e umidade final do produto. Do mesmo modo, as figuras 5.5, 5.7 e
5.9 mostram os desvios relativos entre os dados obtidos experimentalmente e preditos pelos
respectivos modelos.

Por meio das figuras 5.4 e 5.5, pode-se visualizar que os resultados obtidos para o
diametro médio de particulas foram adequadamente ajustados, de forma que nenhum dos
ensaios apresentou desvio relativo superior a 20%. Tal inferéncia permite convalidar o
ajuste significativo do modelo estatistico aos dados obtidos experimentalmente.

As figuras 5.6 e 5.7 mostram os resultados experimentais e preditos pelo modelo de
rendimento do processo. Diferentemente do ajuste para o didmetro médio, o rendimento do
processo apresenta elevados desvios relativos para alguns pontos do planejamento
experimental. Entretanto, a falta de ajuste € observada principalmente nos pontos onde o
rendimento do processo € muito baixo, como por exemplo, os ensaios 5 e 14, em que os
rendimentos foram iguais a 10,63% e 4,96%, respectivamente. Porém, a falta de ajuste para
estes pontos ndo implica na invalidagao do modelo; pode-se observar que, embora o desvio
relativo seja elevado, o erro absoluto é compativel aos dos ensaios que tiveram maior
rendimento. Além disso, o objetivo do planejamento foi identificar as faixas de resposta
onde se obtém rendimentos de processo elevados, e, nestes pontos, o modelo apresentou
bom ajuste aos resultados experimentais.

Por meio das figuras 5.8 e 5.9, também se pode observar que o modelo de predicdo
para a umidade do produto se ajustou adequadamente aos dados experimentais. Para todos

os ensaios o desvio relativo entre os dados experimentais e preditos foi inferior a 10%.
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Figura 5.4: Comparacgdo entre os resultados do planejamento experimental e resultados
preditos pelo modelo de diametro médio de particulas.
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Figura 5.5: Desvio relativo obtido para o modelo de didmetro médio de particulas.
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Figura 5.6: Comparacdo entre os resultados do planejamento experimental e resultados
preditos pelo modelo de rendimento do processo.
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Figura 5.7: Desvio relativo obtido para o modelo de didmetro rendimento do processo.
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Figura 5.8: Comparacgao entre os resultados do planejamento experimental e resultados

preditos pelo modelo de umidade final do produto.
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Figura 5.9: Desvio relativo obtido para o modelo de umidade final do produto.
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5.3.3.2 Superficies de resposta e otimizaciao do processo
A partir dos modelos gerados pelo planejamento composto central, as superficies de
resposta foram graficadas para as diversas combinacgdes entre a concentracdo do ligante

(C, ), pressdo de atomizagéo (F,,, ) e vazdo de atomizagdo (Q,, ). Para cada combinagédo

tom

entre duas varidveis (ex: C, x P

lig atom

), as superficies de resposta foram avaliadas nos niveis

codificados (+a), 0 e (—a) da variavel remanescente (ex: @, ).

® Superficies de resposta para o modelo de diametro médio de particulas:
A Figura 5.10 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

variaveis C

e € Puom» para os niveis codificados (+a), 0 e (—a) da varidvel @, . Pode-se

observar que, para os trés niveis avaliados, a intera¢do entre C,, e P, constitui uma

atom
espécie de platd, onde a variagdo do didmetro médio de particulas € relativamente pequena

quando se aumenta ou diminui C,, e P,

atom

mantendo-se fixa @, . Entretanto, observa-se
que o aumento de @, do nivel —o para +a, ocasiona o aumento do didmetro médio de 200

um para, aproximadamente, 450 um. A variacdo do tamanho de particulas com o aumento
da vazdo de ligante pode ser interpretada pelo maior acimulo de ligante sobre a superficie
das particulas que resulta no aumento da probabilidade de coalescéncia entre particulas,
seguido pela formagdo de pontes liquidas e posterior consolidacao da estrutura aglomerada
(LIU et al., 2000). O aumento da vazao de ligante também pode ocasionar um aumento do
nivel de saturacdo dos granulos permitindo a produ¢do de granulos mais grossos em um
menor intervalo de processo (IVESON et al., 2001a; IVESON et al., 2001b, HAPGOOD et
al., 2003 e HEMATTI et al., 2003). Entretanto, deve-se ressaltar que o aumento excessivo
também resulta no acréscimo da umidade do produto, podendo ocasionar o aumento da
coesividade das particulas e defluidizacdo do leito (PALZER, 2008), além de formacdo de
torrdes e incrustacdo de produto na parede do leito (DACANAL, 2005).

A Figura 5.11 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

variaveis C,, atom

e 0O, » para os niveis codificados (+a), 0 e (—a) da variavel P, . Pode-se

observar que a vazdo de atomizacdo € a varidvel que mais influencia o aumento de tamanho
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de particulas. Para pequenos valores de Q,, (ex: 0,5 g/min), o didmetro médio manteve-se

no intervalo entra 100 e 200 um, enquanto que, para maiores vazdes (ex: 3,5 g/min), o
didametro médio aumentou para cerca de 350 a 450 pm. Para vazdes de ligante elevadas
também se observa que o aumento da concentragdo do ligante, de 10% para 50%, resulta no

aumento do dp, de 400 para cerca de 500 pm. JINAPONG er al. (2008) também

observaram que o aumento da concentragao de solucdes aquosas de maltodextrina, de 0%
para 10%, propicia a producdo de granulos mais grossos. Porém, diferentemente dos
resultados obtidos neste trabalho, o uso de concentragdes superiores a 10% provocou um
decréscimo no tamanho final dos aglomerados. Esta relagdo entre o aumento da
concentracdo e o aumento de tamanho de particulas também foi constatada por
TURCHIULI et al. (2005a), que verificaram que o aumento da concentracdo da solugdo de
maltodextrina de 14,3% para 28,6% também acarretou na producdo de granulos com menor
tamanho. Para alguns autores, o aumento da concentraciao do ligante pode ocasionar apenas
o recobrimento das particulas sem que ocorra coalescéncia entre particulas e formacao de
pontes liquidas (PLANINSEK et al., 2000; TUSKE et al, 2005 e JINAPONG et al., 2008).
O aumento da concentragao do ligante também pode ocasionar um aumento da fragilidade
dos granulos, resultando em um equilibrio entre as for¢as de ligagcdo e o peso das particulas,
ao atingirem um determinado tamanho (MORT, 2005; TAN et al., 2006 e JINAPONG et
al., 2008). Entretanto, além da concentracdo da solugdo ligante, o tamanho final dos
granulos também depende de outros fatores, como a composi¢do quimica do produto,
varidveis de processo e interagdes fisico-quimicas entre particulas e liquido ligante (PONT
etal.,2001; CRYER e SCHERER, 2003 e PALZER, 2008)

A Figura 5.12 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

varidveis P, e O, , para os niveis codificados (+a), 0 e (o) da varidvel C, . Nas

atom

condigdes onde C,, € proximo a 50% (nivel +a), o aumento da pressdo de atomizagéo

resulta em um decréscimo do diametro médio de particulas. Entretanto, quando comparados

com o efeito da variavel @, , observa-se que o aumento didmetro médio de particulas €

pouco influenciado pelas varidveis C,, e P

lig atom *
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Desta forma, por meio das andlises das superficies de resposta, pode-se concluir que
o maior aumento de tamanho de particulas foi obtido nas condi¢cdes de maior vazdo de

ligante (Q,, = 3,5 g/min), maior concentra¢do do ligante (C,, = 50%) e menor pressdo de

atomizacdo (P, = 0,5 bar). Todavia, variagcdes na concentracdo do ligante e pressdo de

iom

atomizacao resultam em pequenas modificacdes na taxa de crescimento de particulas.
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Figura 5.10: Superficies de resposta (C,, x F,,, ) para o modelo de didmetro médio de

particulas, para Q,, nos niveis codificados +a, 0 e —a.
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Figura 5.11: Superficies de resposta (C,, x @;, ) para 0 modelo de didmetro médio de

particulas, para P, nos niveis codificados +a, 0 e —o.
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Figura 5.12: Superficies de resposta (P, X O, ) para o modelo de didmetro médio de

particulas, para C;, nos niveis codificados +a, 0 e —o.
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® Superficies de resposta para o modelo de rendimento do processo:
A Figura 5.13 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

variaveis C,, e P, . para os niveis codificados (+a), 0 e (—a) da varidvel Q,, . Pode-se

lig

observar que o aumento da C,, e decréscimo da F,,, resultam no aumento do rendimento

atom
do processo. Ao mesmo tempo, observa-se que o aumento da vazao de ligante, do nivel —a

para +a, também promove um acréscimo no rendimento final. Fixando-se ng no nivel —a,

o méaximo rendimento encontrado foi igual a, aproximadamente, 70%, enquanto que no
nivel +a, € possivel encontrar rendimentos de processo proximos a 100%. O aumento da
vazdo de atomizacgdo resulta em maiores taxas de crescimento de particula, ou seja, um
rapido aumento do didmetro médio. Tal fendmeno propicia menores taxas de elutriacao e,
consequentemente, maior retencdo de produto no interior do leito fluidizado durante o
processo.

A Figura 5.14 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

varidveis C,, e O, , para os niveis codificados (+a), 0 e (-o) da variavel P, . Pode-se

atom

observar que o aumento da P, , acarreta no decréscimo do rendimento do processo. O

tom
aumento da pressdo de atomizagdo promove uma maior agitacdo das particulas durante a
fluidizacdo e propicia um aumento da taxa de elutriacdo de finos e arraste de parte das
goticulas de liquido ligante atomizado, resultando em menores produtividades de processo.

Por outro lado, foi experimentalmente observado que com o decréscimo de P

atom

a

z

movimentagdo das particulas no interior do leito é menor e, consequentemente, ocorre
menor elutriacdo de particulas durante o processo.
A Figura 5.15 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

varidveis P, e @, , para os niveis codificados (+a), O e (-o) da varidavel C,, . Assim

a

como o comportamento da variavel @, , pode-se observar que o aumento da C,, resulta em

maiores rendimentos de processo. Ao utilizar solu¢des ligantes mais concentradas, a taxa de
aglomeracdo torna-se maior no inicio do processo, permitindo o rdpido crescimento de

particulas e reducdo do arraste de finos contidos na matéria-prima inicial.
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Portanto, por meio das anélises das superficies de resposta, pode-se concluir que os
maiores rendimentos de processo podem ser obtidos nas condi¢des de maior concentragdo

do ligante (C,, = 50%), maior vazdo de liquido atomizado (Q,,K =3,5 g/min) e menor
lig lig

pressdo de atomizagdo (P, = 0,5 bar).

tom
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Figura 5.13: Superficies de resposta (C,, x P, ) para o modelo de rendimento do

processo, para Qlig nos niveis codificados +a, 0 € —a.
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Figura 5.14: Superficies de resposta (C,, x @, ) para 0 modelo de rendimento do

processo, para P, nos niveis codificados +a, 0 e —a.
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Figura 5.15: Superficies de resposta (P, x O, ) para o modelo de rendimento do

processo, para C,ig nos niveis codificados +a, 0 e —a.
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® Superficies de resposta para o modelo de umidade do produto:
A Figura 5.16 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

variaveis C,, e P, , para os niveis codificados (+a), 0 e (—a) da varidvel Q,, . Semelhante

lig
ao resultado anteriormente discutido para o modelo de diametro médio de particulas, a

interagdo entre C,, e P, forma uma espécie de platd, onde a variagdo da umidade do

produto € relativamente pequena quando se aumenta ou diminui C,, e P, mantendo a

atom

varidvel Q, fixa. Entretanto, observa-se que o aumento de @, do nivel —o para +o,

ocasiona o aumento da umidade do produto de 5% para, aproximadamente, 10%.

A Figura 5.17 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

variaveis C

atom

e € Oy, » para os niveis codificados (+a), 0 e (—a) da variavel P, . Pode-se
observar que a vazdo de atomizagdo € a varidvel que mais influencia a umidade final do

produto. Para baixas vazdes de ligante (Q,, = 0,5 g/min), a umidade do produto manteve-se

em torno da umidade inicial, entre 4 e 5%, mesmo com a variagiode P, e C

tom lig *
A Figura 5.18 mostra as superficies de resposta obtidas pela interacdo entre as

variaveis P

atom

e Oy, > para os niveis codificados (+a), 0 e (-o) da variavel C,, . Mais uma
vez, pode-se observar que o efeito da varidvel Q,, prevalece sobre as demais variaveis.

Porém, observa-se que o aumento de P,

1irom

resulta no aumento da umidade do produto,
principalmente para as condi¢gdes em que C;, € fixa no nivel +a, ou C,, = 50%.

Portanto, por meio das andlises das superficies de resposta, pode-se concluir que a

menor umidade do produto foi obtida nas condigdes de menor vazdo de ligante (Q,, = 0,5

g/min), maior concentragdo do ligante (C,,= 50%) e menor pressdo de atomizagdo (P, =
0,5 bar). Também € valido observar que as particulas com menor didmetro médio foram
justamente nas condi¢des operacionais em que se obteve menor umidade do produto. Esta
relac@o entre o tamanho de particulas e a umidade do produto pode ser explicada baseando-
se nos fundamentos de transferéncia de massa. As particulas com menor tamanho possuem

maior area superficial por grama, o que possibilita maior eficiéncia de secagem durante o
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processamento. Esta constatacdo também foi feita por NITZ e TARANTO (2008), durante
recobrimento de particulas de teofilina em leito fluidizado pulsado.

De modo geral, as superficies de resposta obtidas para a umidade do produto se
assemelham as obtidas para o didmetro médio de particulas. Tal relacdo evidencia a
existéncia de uma correlacdo entre os modelos de diametro médio de particulas e umidade
final do produto, indicando que os processos que permitem a producdo de granulos mais

grossos também tendem a produzir produtos com maior umidade final.
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Figura 5.16: Superficies de resposta (C,, x F,,,) para o modelo de umidade do produto,

para Q,, nos niveis codificados +a, 0 e —a.
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Figura 5.17: Superficies de resposta (C,, x @, ) para o modelo de umidade do produto,

para P, nos niveis codificados +a, 0 e —a.
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Figura 5.18: Superficies de resposta (P, x O, ) para 0o modelo de umidade do produto,

tom

para C,, nos niveis codificados +a, 0 e —a.
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5.3.3.3 Determinacio do ponto 6timo de processo
A partir das andlises da superficie de resposta foi possivel determinar as condi¢des
de processo em que se obtém elevadas taxas de aumento de tamanho de particulas, elevado
rendimento de processo e umidade do produto reduzida. Tais condi¢des s@o apresentadas na

e P

atom

Tabela 5.14, que mostra os pontos em que as varidveis O, , C sdo maximizadas

lig
para o didametro médio de particulas e rendimento do processo, € minimizadas para a

umidade final do produto.

Tabela 5.14: Condi¢des de processo onde ocorre maior desejabilidade de resposta para o

processo de aglomeracao de proteina isolada de soja.

Condicdo desejavel O, (X)) G, (X,) Pm (X3)
Maior didmetro médio 3,5 g/min (+a) 50% (+0) 0,5 bar (-a)
Maior rendimento de processo 3,5 g/min (+a) 50% (+0) 0,5 bar (-a)
Menor umidade do produto 0,5 g/min (-a) 50% (+0) 0,5 bar (-a)

Pode-se observar que as condi¢cdes de maior didmetro médio, maior rendimento de

=50% e P,, = 0,5 bar,

lig atom —

processo e menor umidade do produto sdo satisfeitas para C
porém, para a variavel @, , a condigdo de maior didmetro médio e rendimento do processo,

resultam na producdo de granulos com elevada umidade final, e vice-versa. Tendo em vista
que elevada umidade do produto € indesejavel, pois ocasiona a formagao de caking e
reducdo da vida de prateleira durante o armazenamento, foi necessdrio utilizar de
ferramentas matemadticas para selecionar os pontos de processo onde todas as caracteristicas
do produto sdo satisfatérias. Tal condicdo é denominada “ponto 6timo de processo”.

Desta forma, a partir dos modelos matemdticos e andlises das superficies de
resposta, utilizaram-se as ferramentas de otimizagdo para calcular os valores de Q,,, C, ¢

P, ~onde se obtém elevados valores de diametro médio de particulas e rendimento de

atom

processo e, simultaneamente, umidade do produto reduzida.

128



Capitulo 5

Para a determina¢do do ponto 6timo de processo estabeleceu-se um conjunto de
inequagdes, de modo que o diametro médio de particulas fosse igual a 350 um, o
rendimento do processo igual ou superior a 70% e a umidade do produto estivesse no
intervalo entre 4% e 5,5%. Assim, a partir das inequagdes (Eq. 5.5, 5.6 e 5.7) as condi¢des
6timas de processo foram obtidas utilizando-se as ferramentas de maximizagdo do software

Mathematica v.4.1 (Wolfram Research, Inc., USA).

(i)  dp, =350um [5.5]
(i)  70% < Yld <100% [5.6]
(i) 4% < Mst <5,5% [5.7]
(
dp, (tm) = 25181+ 68,12X, +1447X> -937X, (58]
~10,60X, +12,24X,X, —9,48X, X, '
Onde:  { Yid(%)=4497+13]18X, +10,58X, —18,28X, [5.9]
Mst (%) = 5,57 +1,52X, +0,80X; — 031X, —0,24X; +0,31X, + (5.10]
\ 0,11X2+0,05X,X, —0,09X,X, +0,28X,X, '

A Tabela 5.15 mostra o ponto de convergéncia entre os modelos, obtido como

solucdo para o conjunto de inequacoes.

Tabela 5.15: Ponto 6timo do processo de aglomeragdo de proteina isolada de soja.

Variavel Ponto 6timo
O, (X)) 2,7 g/min (0,79)
C,, (X,) 49% (1,61)
P, (X)) 0,55 bar (-1,34)
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A validagdo do ponto 6timo foi realizada por meio de ensaios experimentais,
utilizando-se as condi¢des de 6timo preditas pelo modelo. A Tabela 5.16 apresenta os

respectivos resultados preditos e experimentais para o ponto 6timo de processo.

Tabela 5.16: Resultados preditos e experimentais obtidos nas condi¢des de ponto 6timo de

processo*.

Variavel de resposta Resultado predito Resultado experimental
Diametro médio de particulas 350 um 243,3 um
Rendimento do processo 97% 92,2%
Umidade do produto 5,5% 4,8%

*CondicOes operacionais: Qh.g : 2,7 g/min, C lig * 49%, P_ 0,55 bar, frequéncia de pulsagdo: 600 rpm,

atom

temperatura do ar fluidizante: 75 °C, velocidade de fluidizac¢do: 0,57m/s, tempo de processo: 40 min; altura
do bico aspersor: 300 mm; massa de amostra: 0,15 kg.

Pode-se verificar que os resultados preditos se diferenciam dos resultados
experimentais. Embora os resultados obtidos para o rendimento de processo e umidade do
produto satisfizeram as condi¢des pré-estabelecidas pelas inequagdes, o resultado para o
diametro médio de particulas foi inferior ao predito pelo modelo. A falta de ajuste pelo
modelo nesta regidao de resposta € proveniente da localizacdo do ponto 6timo proxima aos

=—qa), onde a predi¢do de resultados ¢

pontos axiais do planejamento (C,, =+a e F,,,
normalmente ruim.

Entretanto, apesar da presenca destes desvios, entre os resultados experimentais e
preditos, pode-se considerar que os resultados obtidos para o ponto 6timo foram
satisfatorios. Em relacdo a matéria-prima, o didmetro médio de particulas aumentou de 80
um para 243 um, como observado pelo deslocamento do pico de distribui¢cdo de tamanho
de particulas, mostrado pela Figura 5.19. A umidade do produto manteve-se praticamente
constante, apresentando um pequeno aumento de 4,1% para 4,8%. O rendimento do

processo foi bastante elevado, préximo a 92,2%. Tais resultados fornecem um processo de

alta desejabilidade, com rendimentos superiores aos obtidos nos ensaios presentes no
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planejamento experimental, o que justifica a aplicacdo do método de otimizacdo de

variaveis.

© 25% 1 —o— MP
% 20% —+ —— Ponto 6timo
\% 150/ il
E o
S 10% -
O
S 5% -
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Oo/o_ \\\HH} |

10 100 1000 10000

Diametro médio (um)

Figura 5.19: Distribuicdo de tamanho de particulas para a matéria-prima e produto
aglomerado no ponto 6timo de processo.

5.3.4 Obtencido do perfil de temperatura no interior do leito fluidizado: Efeitos
da pressao de atomizacdo, vazao de liquido e altura do bico aspersor em
sistemas sem produto e com atomizacao de agua

A fim de investigar o efeito das varidveis de processo no perfil de distribuicdo da
temperatura no interior do leito fluidizado, foram realizados alguns ensaios de aquisi¢do de
dados variando-se os parametros de pressdo de atomizagdo, vazao de liquido atomizado
(4gua) e altura do bico aspersor no interior da caAmara. A velocidade e temperatura do ar
fluidizante foi mantida em 75 °C e 0,57 m/s, respectivamente.

A finalidade dos testes foi simular os processos de aglomeragdo nas faixas de
operacdo utilizadas no planejamento composto central, a fim de identificar as zonas de
secagem e umedecimento no interior do leito fluidizado. Para tanto, os ensaios foram
realizados sem presencga de produto, utilizando-se apenas dgua durante a atomizagao.

As temperaturas no interior da camara foram obtidas por meio do sistema de

aquisi¢do de dados, descrito no item 3.3.4 do Capitulo 3. Os dados coletados foram tratados
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pelo software Microsoft Excel e os perfis de temperatura desenhados com o auxilio do
software STATISTICA v.5.5 (StatSoft, Inc., USA).

A distribuicdo dos perfis de temperatura no interior do leito para os niveis
codificados (+a), 0 e (-a), estudados no planejamento composto central, da varidvel
pressdo de atomizacdo € apresentada pela Figura 5.20. Pode-se observar que as zonas de
secagem (55 a 75 °C) e as zonas de umedecimento (40 a 55 °C) foram minimamente
alteradas com o aumento da pressao de 0,5 bar (a) para 1,0 e 1,5 bar (b, c). Tal evidéncia

explica a reduzida influéncia da varidvel P, nos modelos de didmetro médio de particulas

atom
e umidade final do produto. Como o aumento de tamanho de particulas também resulta no
aumento da umidade do produto, pequenas variagdes na distribuicdo do perfil de
temperatura no interior do leito também resultam em pequenas alteragdes nas
caracteristicas do produto final.

A distribuicdo dos perfis de temperatura no interior do leito para o leito sem
atomizacdo e para os niveis codificados (+a), 0 e (-a), da varidvel vazao de liquido
atomizado é mostrada pela Figura 5.21. Pode-se observar que o aumento da vazdo de
atomizacao ocasiona a redu¢do da zona de secagem (55 a 75 °C) e consequente aumento da
zona de umedecimento (30 a 55 °C). Deste modo, a capacidade de secagem da 4gua
atomizada foi insuficiente para os processos que utilizaram excessivas vazdes de

atomizacao.
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Figura 5.20: Distribuicdo do perfil de temperatura no interior do leito (sem produto) para
as faixas de pressdo de atomizacdo de 0,5 bar (a), 1 bar (b) e 1,5 bar (c). ), mantendo-se

fixas @y, : 2,0 g/min; H

bico
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Figura 5.21: Distribuicdo do perfil de temperatura no interior do leito (sem produto) para
as faixas de vazdo de atomizacdo de 0,0 g/min (a), 0,5 g/min (b), 2 g/min (c) e 3,5 g/min

(d), mantendo-se fixas P :

atom *

1,0 bar;

H,. :300 mm; V,: 0,57 m/s e T,: 75 °C.

bico
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A distribuicao dos perfis de temperatura no interior do leito foi obtida para o a altura
do bico aspersor nas posicoes de 300 mm e 600 mm, como mostra a Figura 5.22. Pode-se
observar que a posicdo do bico no interior do leito modifica as zonas de umedecimento e
secagem do leito, que podem resultar em alteracdes quando utilizadas em processos de
aglomeracdo de particulas. O deslocamento do bico aspersor para posi¢cdes proximas ao
topo do leito propicia um aumento da zona de secagem, e, provavelmente, também
ocasionariam um decréscimo na umidade final do produto e no didmetro médio de

particulas.
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Figura 5.22: Distribuic¢do do perfil de temperatura no interior do leito (sem produto) para a
altura do bico aspersor em 300 mm (a) e 600 mm (b), mantendo-se fixas P, : 1,0 bar;

Q,ig : 2,0g/min; V.. 0,57 m/s e T,: 75 °C.

Assim como no trabalho de JIMENEZ et al. (2006), pode-se observar a existéncia
de uma zona de umedecimento € uma zona de secagem no interior da camara do leito.
Dependendo as condi¢des operacionais de processo, os perfis de temperatura sdo
distribuidos em diferentes propor¢des, sendo principalmente influenciados pela vazdo de

liquido atomizado e pela altura do bico aspersor.
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5.3.5 Aquisicao de dados durante a aglomeracao de proteina isolada de soja

As figuras 5.23 e 5.24 mostram a aquisi¢do de dados para a temperatura no centro e
na parede do leito, para diversas alturas no leito, durante o ensaio de aglomeragao realizado
nas condicdes operacionais de ponto 6timo de processo. No inicio do processo, o ar
ambiente (27 °C) foi aquecido até a temperatura de processo, pré-estabelecida em 75 °C, no
centro do leito. O periodo para concretizar o aquecimento e estabilizacdo do sistema foi
cerca de 20 minutos. O material particulado foi entdo adicionado ao leito e o sistema de
aspersao acionado, propiciando o inicio ao processo de aglomeragdo. Pode-se observar que
dentre os primeiros 10 minutos de processamento (periodo entre 20 e 30 minutos) a
temperatura no centro do leito fluidizado € bastante varidvel. A partir de entdo, a
temperatura do produto tornou-se estabilizada, e o perfil de temperatura no interior do leito

manteve-se entre 45 e 70 °C, no centro, e entre 35 e 65 °C na parede do leito.

Aquisicao de dados
(Temperatura no centro do leito)

Posicao do
Termopar

—5cm
—10cm
—15¢cm
—20cm
25cm
30cm
——40cm
—60cm
80cm

Temperatuta (2C)

Tempo (min)

Figura 5.23: Aquisicio de dados para a temperatura no centro do leito, durante a
aglomerag@o de proteina de soja, mantendo-se fixas Q, : 2,7g/min; C, : 49%; P, : 0,55

bar; H,. :300 mm; V,: 0,57 m/s e T,: 75 °C.

bico
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Figura 5.24: Aquisicdo de dados para a temperatura na parede do leito, durante a
aglomerag@o de proteina de soja, mantendo-se fixas Q, : 2,7g/min; C, : 49%; P, : 0,55

atom
bar; H,,,,: 300 mm; V,:0,57m/se T,: 75 °C.

A distribuicdo do perfil de temperatura foi obtida para os sistemas sem produto (a) e
com 150 g de proteina isolada de soja (b), como mostra a Figura 5.25. Pode-se observar
que, para ambos os casos, o limite da zona de secagem (55 °C) mantém-se na altura de 150
mm, entretanto, a presenca de produto limita a penetracdo do liquido atomizado, em
contracorrente ao ar fluidizante, resultando no aumento de temperatura na regido entre 150
e 300 mm. De modo geral, a distribuicio de temperatura do leito contendo produto
acompanha a movimentacdo das particulas sdlidas, durante a fluidizagdo.
Experimentalmente, foi observado que o limite de expansao do leito fluidizado assemelha-

se a regido geométrica representada pela isoterma de 50 °C (Figura 5.25b).
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Figura 5.25: Distribuicdo do perfil de temperatura no interior do leito (sem produto) para
os sistemas sem produto e com 150 g de proteina isolada de soja, mantendo-se fixas P, :

1,0 bar; Q,ig : 2,0g/min; H,, : 300 mm; V,: 0,57 m/s e T,: 75 °C.

bico

Durante o ensaio de aglomeracgdo, realizado nas condi¢des operacionais de ponto
6timo de processo, foi realizada a aquisicdo de dados para a queda de pressdo no leito,
apresentada pela Figura 5.26. Imediatamente apds o tempo de 20 minutos, fez-se a inser¢io
do produto e observou-se o inicio das flutuacdes de pressdo, decorrentes do fendmeno de
fluidizacdo das particulas de proteina isolada de soja. Embora a fluidez do material
particulado tenda a aumentar com o aumento do diametro médio, pode-se observar que a
queda de pressdo mantém-se praticamente constante, ao redor de 30 bar, com desvio de

aproximadamente 15%, durante todo o processo.
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(Queda de presséao no leito)

AP (bar)
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Figura 5.26: Aquisi¢do de dados para a queda de pressao no leito, durante a aglomeracao
de proteina de soja, mantendo-se fixas @, : 2,7g/min; C,,: 49%; P, : 0,55 bar; H,,,:
300 mm; Vf 10,57 m/s e Tf 175 °C.

138



Capitulo 5

5.3.6 Morfologia de particulas

As figuras 5.27 e 5.28 mostram as imagens obtidas pelo estereomicroscopio e
respectivas silhuetas da drea de projecdo das particulas de proteina isolada de soja, para a
matéria-prima e produto aglomerado, respectivamente. Pode-se observar que as particulas
da matéria-prima possuem forma circular e superficie uniforme, enquanto as particulas
aglomeradas possuem formato amorfo e superficie irregular.

Segundo PALZER (2008), a obten¢ao de particulas grossas e com forma irregular é
uma caracteristica da aglomeracao de particulas soldveis ou parcialmente soliveis em dgua.
Deste modo a producdo de granulos irregulares e porosos, obtidos em processos de
aglomeracdo de alimentos em po, é encontrada em diversos trabalhos (TURCHIULI et al.,
2005a ; FUCHS et al., 2006; JINAPONG et al., 2008 e MARTINS e KIECKBUSCH,
2008).

A forma das particulas também pode ser alterada pela concentracdo do ligante. No
estudo de TURCHIULI, et al. (2005a) foi observado que o uso de solugdes de
maltodextrina a menores concentracdes produz granulos mais irregulares que os obtidos
utilizando-se solucdes concentradas. Os autores também observaram que o aumento da
concentracdo da solugdo ligante resulta na producdo de granulos grossos em menores

periodos de processamento.
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Figura 5.27: Particulas de proteina isolada de soja para a matéria-prima, obtidas pelo
estereomicroscopio (a) e em modo bindrio (b).
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(a)

(b)

Figura 5.28: Particulas de proteina isolada de soja para o produto aglomerado, obtidas pelo
estereomicroscopio (a) e em modo bindrio (b).



As particulas do produto aglomerado foram classificadas em diferentes intervalos de
tamanho, como mostra a Figura 5.29. Ao analisar a sequéncia de imagens, pode-se observar
a evolu¢dao do diametro de particulas e as respectivas mudangas estruturais. Durante a
aglomeracdo, o aumento de tamanho de particulas € decorrente da coalescéncia entre duas
ou mais particulas, ou granulos. Inicialmente, as particulas mais finas e arredondadas
tendem a se agrupar formando pequenos niucleos arredondados e compactos.
Posteriormente, tais nicleos coalescem entre si, formando os granulos mais grossos € com
formato irregular.

Os parametros de forma de cada intervalo de tamanho de particulas da distribui¢do
de tamanho do produto aglomerado sdo apresentados pela Figura 5.30. Pode-se observar
que as particulas mais finas, com didmetro de até 135 pum, apresentam uma forma mais
arredondada e com superficie regular. As particulas com didmetro maiores que 135 um
apresentam superficie irregular. O aumento do tamanho de particulas resulta no decréscimo
da circularidade, ou seja, a superficie das particulas mais grossas tende a ser mais irregular,
devido ao aumento da rugosidade superficial. TURCHIULI et al. (2005a) também
observaram que a forma das particulas torna-se mais irregular com o aumento de tamanho
de particulas durante a aglomeragdo de particulas de zeina em leito fluidizado. Entretanto,
segundo os autores, as particulas com tamanho de 750 pm possuem forma mais irregular

que as particulas mais finas (dp,, <400 um) ou granulos mais grossos (dp,, > 1000 um).

A estrutura irregular e porosa dos aglomerados € normalmente formada por
pequenas pontes sélidas (TURCHIULI et al., 2005a; FUCHS et al., 2006; PALZER, 2008;
JINAPONG et al, 2008 e MARTINS e KIECKBUSCH, 2008), que sdao facilmente
solubilizadas quando imersas em dgua (SCHUBERT, 1993; HLA e HOGEKAMP, 1999;
KNIGHT, 2001 e JINAPONG et al., 2008).

Deste modo, pode-se dizer que a transformacdo estrutural das particulas finas em
aglomerados contribuiu para o aumento das propriedades de instantaneizacao da proteina

isolada de soja.
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Figura 5.29: Fotografias da drea de projecao 2D das particulas de proteina isolada de soja,
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Figura 5.30: Fatores de forma para os diferentes tamanhos de particula do produto
aglomerado: (a) Circularidade, (b) Elongacao, (c) Arredondamento e (d) Compacidade.

54 CONCLUSOES

A aglomeragao de proteina isolada de soja ocorre devido a pulverizacdo de solugdes
de maltodextrina, utilizadas como liquido ligante, permitindo a coalescéncia entre
particulas e posterior formacao da estrutura aglomerada, posteriormente a secagem.

Por meio das andlises de superficie de resposta, pdde-se constatar que o aumento da
vazdo de ligante atomizado propicia o aumento da taxa de aglomeragdo. Por outro lado, o
aumento da vazdo implica no acréscimo da umidade final do produto aglomerado e
aumento do rendimento do processo. O uso de ligante em elevadas concentracdes também
favorece o aumento da taxa de aglomeragdo, além de produzir granulos com menor
umidade final e proporcionar um acréscimo do rendimento do processo. O aumento ou

diminui¢do da pressdo de atomizacdo ndo propicia altera¢des significativas da taxa de
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aglomeracdo. Entretanto, o uso de menores pressdes de atomizagdo resulta no aumento do
rendimento do processo, devido aos menores indices de elutriagdo de particulas. Assim, o
ponto 6timo de processo foi obtido nas condi¢des de elevada concentracdo de ligante, baixa
pressdo de atomizacdo e vazdo de ligante em niveis préximos ao intermedidrio, em que
foram produzidos granulos grossos com baixa umidade final e processos com rendimento
proximos a 70%.

Os granulos mais grossos apresentam superficie irregular e possuem a propriedade
de penetrar rapidamente na superficie da dgua, devido a acdo de forcas capilares da
interacdo solido-liquido. Deste modo, o produto aglomerado apresentou melhores
propriedades de instantaneizagdo, ou maior dispersabilidade em &4gua, que quando

comparado com a matéria-prima, proveniente da secagem em spray dryer.
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Capitulo 6

AGLOMERACAO DE ALIMENTOS EM PO EM LEITO
FLUIDIZADO PULSADO: EFEITO DA FREQUENCIA DE
PULSACAO

6.1 INTRODUCAO

A fluidizagdo pulsada € um modo particular de operacdo do leito fluidizado em que
a vazao de ar oscila periodicamente com o tempo. O comportamento da fluidizagao
pulsante pode ser associado a trés tipos de pulsacdo: fluidizacdo intermitente (baixa
frequéncia); fluidizacdo pistonada (frequéncia intermedidria); e fluidizacdo normal (alta
frequéncia de pulsacd@o). O uso de leitos fluidizados pulsados possui uma série de vantagens
em relacdo aos leitos convencionais, podendo-se destacar: (i) Facil fluidizacao de particulas
irregulares ou leitos contendo particulas de distintos tamanhos; (ii) Inicio da fluidizag¢do das
particulas utilizando vazao de ar cerca de 30 a 50% menor que na fluidizacdo convencional;
(ii1)) Minimizagcdo da formacdo de canais preferenciais; (iv) Fluidizacdo de particulas
frageis; (v) Menor perda de carga durante o escoamento do ar através do leito de particulas
(POIRIER et al., 2000). Além disso, o uso de menores vazdes de ar no inicio da fluidizacdo
reduz o consumo de ar utilizado nos processos (KUDRA e MUJUMDAR, 2002;
GAWRZYNSKI et al., 1999; PRACHAYAWARAKORN et al., 2005). NITZ e
TARANTO (2008), em seu estudo sobre recobrimento de particulas de teofilina em leito
fluidizado pulsado, também afirmaram que o uso da pulsacdo é adequado para processar
produtos coesivos, uma vez que é possivel melhorar a qualidade da fluidizacdo dos finos
sem que ocorra a formagdo de canais preferenciais. Além disso, os autores observaram que

o uso da pulsacdo do ar permite o recobrimento de particulas sem que ocorra aglomeragao.
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Entretanto, até o presente momento, ndo foi encontrado estudos sobre o efeito da pulsacdo
do ar durante a aglomeragdo em leito fluidizado.

Neste capitulo apresenta-se o comportamento fluidodindmico de solidos
particulados em leito fluidizado conico, utilizando-se diferentes frequéncias de pulsacao.
Os materiais estudados foram polpa de acerola em pd, proteina isolada de soja e
maltodextrina. Os perfis de queda de pressdo, variando-se a velocidade de fluidizacao,
foram obtidos as frequéncias de pulsacdao de 0; 300; 600 e 900 rpm. Ainda neste capitulo,
apresentam-se os resultados obtidos para os ensaios de aglomeragdo de polpa de acerola em
po e proteina isolada de soja, para as frequéncias de pulsacdo de 0, 300, 600 e 900 rpm.
Outros resultados como rendimento do processo e umidade final do produto, obtidos apds o

processo de aglomeragdo, também foram avaliados.

6.2 MATERIAIS E METODOS

6.2.1 Matéria prima

6.2.1.1 Polpa de acerola em po
A polpa de acerola em pé foi produzida pela secagem em spray dryer e fornecida
pela industria Grupo Centro-Flora, localizada na cidade de Botucatu - SP. Amostras
contendo 0,20 kg foram utilizadas nos ensaios fluidodindmicos e ensaios experimentais de

aglomeracdo, realizados a diferentes frequéncias de pulsacao.

6.2.1.2 Proteina isolada de soja
A proteina isolada de soja (Supro® 780) utilizada neste trabalho foi obtida pela
secagem por spray dryer, adquirida comercialmente e produzida pela empresa The Solae
Company, Brasil. Amostras contendo 0,15 kg foram utilizadas nos ensaios fluidodinamicos

e ensaios experimentais de aglomeracao, realizados a diferentes frequéncias de pulsacao.

150



Capitulo 6

6.2.1.3 Maltodextrina
A maltodextrina foi adquirida comercialmente e produzida pela empresa Corn
products do Brasil, sob a marca MOR-REX, 20% d.e., Brasil. Amostras contendo 0,25 kg
foram utilizadas nos ensaios fluidodindmicos, realizados a diferentes frequéncias de
pulsacdo. A maltodextrina também foi empregada na preparagdo de solucdes aquosas,
posteriormente utilizadas como liquido ligante no processo de aglomeracdo de proteina

isolada de soja.

6.2.2 Caracterizacio da matéria prima e produto aglomerado
As andlises de caracterizacdo da matéria prima e do produto aglomerado foram
realizadas a partir das andlises de teor de umidade (item 3.1.1) e didmetro médio e

distribuicao de tamanho de particulas (item 3.1.5), descritos no Capitulo 3.

6.2.3 Equipamentos
O item 3.3 do Capitulo 3 descreve o equipamento utilizado para a realizacdo dos
ensaios de fluidodinamica para polpa de acerola em pod, proteina isolada de soja e
maltodextrina. O mesmo equipamento foi utilizado nos ensaios de aglomeracao de polpa de

acerola em po e proteina isolada de soja.

6.2.4 Descricao dos ensaios experimentais

6.2.4.1 Fluidodinamica em leito fluidizado pulsado
Os perfis de queda de pressdo obtidos para a polpa de acerola em po, proteina
isolada de soja e maltodextrina, foram determinados variando-se a vazao do ar fluidizante e
medindo-se a diferenca de pressdo entre a base e o topo do leito, como descrito no item

3.3.4 do Capitulo 3.

6.2.4.2 Aglomeracao de acerola em pé em leito fluidizado pulsado
A aglomeracao de polpa de acerola em p6 em leito fluidizado pulsado foi realizada
por meio da atomizacdo de dgua, a 27 °C, utilizada como ligante. A Tabela 6.1 mostra as

condi¢des operacionais utilizadas nos ensaios de aglomeracdo de polpa de acerola em pé
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nas frequéncias de pulsacdao de 0; 300; 600 e 900 rpm. As condi¢Oes operacionais foram
iguais as utilizadas na cinética de aglomeracao do capitulo 4, definidas como sendo o ponto

6timo do planejamento composto central.

Tabela 6.1: Variaveis fixas utilizadas no processo de aglomeragdo para a polpa de acerola

em po, para as frequéncia de pulsagcdo de 0; 300; 600 e 900 rpm.

Variavel Nivel
Velocidade de fluidizacao 0,21 m/s
Temperatura do ar fluidizante 74 °C
Tempo de processo 20 minutos
Vazao de ligante (dgua) 0,6 ml/min
Pressao de atomizagao 1 bar
Altura do bico aspersor em 600 mm
relagdo a base do leito
Massa de amostra 0,20 kg

6.2.4.3 Aglomeracao de proteina isolada de soja em leito fluidizado
pulsado
A aglomeracdo de proteina isolada de soja em leito fluidizado pulsado foi realizada
por meio da atomizagdo de solugdo aquosa de maltodextrina, a 27 °C, utilizada como
liquido ligante. A Tabela 6.2 mostra as condicdes operacionais utilizadas nos ensaios de
aglomeracdo de proteina isolada de soja nas frequéncias de pulsacdo de 0; 300; 600 e 900
rpm. As condicOes operacionais foram iguais as utilizadas na cinética de aglomeracio do

capitulo 5, definidas como sendo o ponto 6timo do planejamento composto central.
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Tabela 6.2: Varidveis fixas utilizadas no processo de aglomeracdo para a proteina isolada

de soja, para as frequéncia de pulsacdo de 0, 300, 600 e 900 rpm.

Variavel Nivel
Velocidade de fluidizacao 0,57 m/s
Temperatura do ar fluidizante 75 °C
Tempo de processo 40 minutos
Vazao de solugao ligante 2,7 g/min
Concentragdo do ligante 49 g maltodextrina/100 g de solucdo
Pressdo de atomizacao 0,55 bar
Altura do bico aspersor em 300 mm
relacdo a base do leito
Massa de amostra 0,15 kg

6.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

6.3.1 Fluidodinamica em leito fluidizado pulsado

6.3.1.1 Estudo da fluidodinamica da acerola em pé

A acerola em pd possui diametro médio de particulas, densidade do leito e
densidade do sélido igual a 73,2 pum, 0,58 g/cm3 e 1,13 g/cm3, respectivamente. O
comportamento fluidodindmico deste sistema particulado pode ser classificado pelo grupo
A de Geldart. Em leito fluidizado sem uso de pulsacdo (0 rpm), a velocidade minima de
fluidizacdo foi igual a 0,09 m/s. A Figura 6.1 mostra os perfis de queda de pressiao em
relacdo a velocidade do ar de fluidizagdo para a acerola em pd (matéria-prima), em
diferentes frequéncias de pulsacdo. Pode-se observar que conforme hd um aumento da
frequéncia de pulsacdo o pico de queda de pressdo em leito fixo decresce razoavelmente.
Para o leito fluidizado sem pulsac@o, o pico méximo de queda de pressdo necessdrio para
fluidizar 0,2 kg de acerola em p6 foi de 62 mmH,0, enquanto utilizando uma frequéncia de
pulsacdo de 900 rpm, o pico maximo de pressdo foi igual a 55 mmH,O. A Figura 6.2
mostra o decréscimo do pico de queda de pressdo em leito fixo com o aumento da

frequéncia de pulsacdo, mantendo a velocidade do ar em 0,08 m/s. Também se pode
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observar que a maior variagdo da queda de pressao, nesta velocidade do ar, ocorre quando
se utilizam frequéncias entre 300 e 500 rpm. Deste modo pode-se dizer que para
frequéncias menores que 300 rpm, a pulsacdo do ar ndo atribuiu alteracdes significativas na
fluidodinamica da acerola em pé. Durante os testes fluidodinamicos, também foi observado
que a altura do leito expandido foi menor quando se utilizaram frequéncias de pulsacdo a

600 e 900 rpm.
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Figura 6.1: Queda de pressao vs. velocidade do ar, durante a fluidizag¢do de 0,2 kg de

acerola em po.
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Figura 6.2: Evolucao do pico de queda de pressdo em diferentes frequéncias de pulsacdo
para polpa de acerola em leito fixo e velocidade do ar a 0,08m/s.

6.3.1.2 Estudo da fluidodinamica de proteina isolada de soja

A Figura 6.3 mostra a mudanga do perfil da queda de pressdo com o aumento da
velocidade do ar. O pico de queda de pressdo (92 mmH,0) durante a fluidizacdo sem
pulsacdo (0 rpm) ocorreu a velocidade de 0,11 m/s. Na faixa de velocidade entre 0,11 e
0,57 m/s, ocorre uma pequena expansao do leito fixo e surgimento de canais preferenciais.
A formacdo de canais preferenciais ocorre principalmente no intervalo de velocidade do ar
entre 0,2 e 0,45 m/s. Em velocidades mais elevadas, estes canais preferenciais sdo rompidos
e inicia-se a fluidizacao efetiva do leito. A fluidizacdo das particulas sem o uso da pulsagao
do ar somente se inicia quando a velocidade do ar atinge 0,57 m/s. Em contrapartida,
utilizando-se o sistema de pulsagcdo a 900 rpm, o pico maximo de queda de pressao no leito
foi igual a 51 mmH,0 e o inicio da fluidizacdo das particulas ocorreu a velocidade de 0,38
m/s. Deste modo, pode-se dizer que a qualidade da fluidizacdo foi melhorada com o uso do
sistema de pulsacdo, resultando na minimizacdo da formacdo de canais preferenciais,
utilizacdo de velocidades mais baixas para o inicio da fluidizacdo e diminuicdo da queda de
pressdo no leito. Estes resultados foram semelhantes aos encontrados por REYES et al.
(2008), que estudaram a secagem de suspensdes em leito fluidizado pulsado contendo
particulas inertes. Os autores também observaram que a velocidade minima de fluidizacdo

dos inertes decresce com o aumento da frequéncia de pulsacdo do ar de 25 para 100 rpm.
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Figura 6.3: Queda de pressdo vs. velocidade do ar, durante a fluidizacao de 0,15 kg de
proteina de soja.
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6.3.1.3 Estudo da fluidodindmica de maltodextrina

A Figura 6.4 mostra os ensaios de fluidodindmica para maltodextrina em p6 (Corn
products do Brasil, MOR-REX, 20% d.e., Brasil), utilizando-se frequéncias de pulsacdo de
0, 300, 600 e 900 rpm. Pode-se observar que o pico de queda de pressdo em leito fixo
decresce consideravelmente com o aumento da frequéncia de pulsagdo. A velocidade do ar
de 0,13 m/s, o pico maximo de queda de pressdao a 0 rpm (sem pulsacdo) foi de 124
mmH,0, enquanto para a frequéncia de 900 rpm este pico decresceu para 58 mmH,0.

Também foi observado que a velocidade de inicio da fluidiza¢do decresceu com o
aumento da frequéncia de pulsacdo. A velocidade minima de fluidizagdo foi de 0,16 m/s
para o sistema sem pulsa¢@o (0 rpm). Porém, em frequéncias de pulsacdo de 600 e 900 rpm,
a fluidizagao teve inicio em velocidade do ar de 0,09 m/s.

Durante os ensaios, também foi observado, que este decréscimo do pico maximo de
queda de pressdo e da velocidade de fluidizag@o propiciou a fluidizacdo das particulas sem
que ocorra elutriacao excessiva das particulas finas. Deste modo, o uso do sistema pulsado
no processo de aglomeracdo de maltodextrina pode ser adequado quando se deseja obter

maiores indices de rendimento ao final do processo.
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Figura 6.4: Queda de pressao vs. velocidade do ar, durante a fluidizacdo de 0,25 kg
maltodextrina.
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6.3.2 Aglomeracio de polpa de acerola em p6 em leito fluidizado pulsado

A aglomeracdo de acerola em po também foi estudada utilizando-se diferentes
frequéncias de pulsac@o. Os ensaios foram realizados nas condi¢des operacionais de ponto
6timo de processo. A Figura 6.5 mostra a variacdo do diametro médio de particulas para
aglomeracdo utilizando-se frequéncias de pulsacdo de 300; 600 e 900 rpm.

O uso frequéncias de pulsacdo de 300 e 600 rpm nos processos de aglomeracdo,
resultou no aumento do didmetro médio de particulas de cerca de 30%, em relacdo ao
processo sem uso do sistema pulsante. Entretanto, para a frequéncia de 900 rpm, o didmetro
médio de particulas passou a ser menor que para menores frequéncias ou sem frequéncia de
pulsacdo. Este comportamento pode ser melhor visualizado por meio da Figura 6.6, que
mostra a distribuicdo de tamanho de particulas do produto aglomerado em diferentes
frequéncias. Pode-se observar que o pico da distribui¢cdo tende a ser mais estreito com o uso
das frequéncias de 300 e 600 rpm. Para a frequéncia de 900 rpm, a distribui¢do de tamanho
possui maior fracdo de finos que quando comparado com os demais processos de
aglomeracdo. O uso de elevadas frequéncias de pulsacdo do ar provoca um aumento da
vibragao do leito, resultando em maiores taxas de quebra e/ou abrasdo dos granulos e
subsequente aumento da fracdo de finos. Deste modo, pode-se concluir que a taxa de
aglomeracgdo pode aumentar ou diminuir, dependendo da frequéncia utilizada.

O efeito das diferentes frequéncias de pulsacdo para a resposta de umidade do
produto é apresentado pela Figura 6.7 mostra. Para a matéria prima inicial, a umidade do
produto foi igual a 4,7%. As umidades finais mais elevadas foram obtidas as frequéncias de
300 e 600 rpm, mais especificamente em 6,2 e 6,0%, respectivamente. Para as frequéncias
de 0 e 900 rpm, a umidade do aglomerado manteve-se proxima a 5,4%. Deste modo, em
relacdo a matéria prima inicial, a umidade final aumentou em todos os processos,
apresentando um valor maximo em 300 rpm, onde também ocorreu maior aumento de
tamanho de particulas.

O rendimento do processo foi pouco influenciado pela variacdo da frequéncia de
pulsacdo, como mostra a Figura 6.8. Para as frequéncias de 0; 300; 600 e 900 rpm foram

obtidos rendimentos de processo iguais a 67; 73; 71 e 71%, respectivamente, ou seja, 0s
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ensaios realizados a frequéncia de pulsacdao de 300; 600 e 900 rpm obtiveram rendimento
ligeiramente maior que os ensaios sem pulsacgao.

Desta forma, pode-se concluir que o processo de aglomerac¢ao foi melhorado com o
uso da pulsagdo do ar fluidizante a 300 e 600 rpm, que permitiram a producdo de granulos
com maior diametro médio, além de se obter rendimento do processo e umidade final do

produto préximos aos obtidos para os processos sem pulsacao.
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Figura 6.5: Efeito da frequéncia de pulsacdo para a resposta de didmetro médio particulas.
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Figura 6.6: Distribuicdo de tamanho de particulas: (a) distribuicdo de tamanho e (b)
percentual cumulativo, para o produto aglomerado em diferentes frequéncias de pulsacao e
para a matéria prima (MP) polpa de acerola em pd.
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Figura 6.7: Efeito da frequéncia de pulsagdo para a resposta de umidade do produto.
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Figura 6.8: Efeito da frequéncia de pulsacio para a resposta de rendimento do processo.

161



6.3.3 Aglomeracao de proteina isolada de soja em leito fluidizado pulsado

A fim de avaliar a influéncia da frequéncia de pulsa¢cdo no processo de aglomeracao
de proteina isolada de soja, foram realizados quatro ensaios no ponto 6timo de processo,
utilizando frequéncias de pulsacdo a 0; 300; 600 e 900 rpm. Os resultados médios para o
didmetro médio de particulas, umidade final do produto e rendimento do processo foram
graficados, e sdo apresentados pelas figuras 6.9; 6.11 e 6.12, respectivamente.

O maior diametro médio de particulas foi obtido para a frequéncia de pulsacdo de
600 rpm, seguido pelas frequéncias de 300; 0 e 900 rpm (Figuras 6.9 e 6.10). Desta forma,
a taxa de aglomeracdo foi maximizada em 600 rpm. Para frequéncias inferiores a 600 rpm
(0 e 300 rpm) ocorreu menor agitacdo e homogeneizacdo do leito, que resultou na
deficiente distribuicdo do ligante e decréscimo do aumento de tamanho de particulas. Em
frequéncias mais elevadas (900 rpm), a agita¢do do leito fluidizado tornou-se mais intensa,
propiciando a quebra das particulas previamente aglomeradas e formacdo de finos. Em
relacdo a matéria-prima inicial, todos os ensaios tiveram aumento de tamanho de particulas
em mais de 250%, ou seja, a alteracdo da frequéncia de pulsacdo ndo implica em
considerdveis variacdes da taxa de aglomeracao.

O efeito das diferentes frequéncias de pulsacdo para a resposta de umidade do
produto € apresentado pela Figura 6.11. Assim como para o didmetro médio, a maior
umidade do produto foi obtida para a frequéncia de 600 rpm. Para as frequéncias de 300 e
900 rpm, a umidade média do produto foram semelhantes a da matéria prima inicial.
Também se pode constatar que o uso da frequéncia de 600 rpm produziu granulos mais
umidos, enquanto a aglomera¢dao sem uso de pulsacdo (0 rpm) produziu amostras com
umidade inferior a inicial.

O rendimento do processo também foi influenciado pela variagao da frequéncia de
pulsacdo, como mostra a Figura 6.12. O maior rendimento de processo foi obtido na
condic¢do de 600 rpm (92,2%). Entretanto, para todos os ensaios de aglomeracdo de proteina
isolada de soja, o rendimento final foi superior a 80%, indice satisfatorio para um processo
industrial. Em modo geral, as condicdes operacionais que resultaram em um maximo

diametro médio de particulas, também resultaram nos maiores rendimentos de processo e
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nas maiores umidades finais do produto. As particulas com menor tamanho possuem maior
area superficial por grama, o que possibilita maior eficiéncia de secagem durante o
processamento. Esta constatacdo também foi feita por NITZ e TARANTO (2008), durante

recobrimento de particulas de teofilina em leito fluidizado pulsado.
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Figura 6.9: Efeito da frequéncia de pulsacdo para a resposta de diametro médio particulas.
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Figura 6.11: Efeito da frequéncia de pulsagado para a resposta de umidade do produto.
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Figura 6.12: Efeito da frequéncia de pulsacdo para a resposta de rendimento do processo.
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Capitulo 6

6.4 CONCLUSOES

Por meio dos ensaios fluidodindmicos para polpa de acerola, proteina isolada de
soja e maltodextrina em po, observou-se que o uso de frequéncias de pulsa¢do contribuiu
para a melhora da qualidade da fluidizacdo destes sdlidos particulados. O uso de
frequéncias de pulsacdo permitiu o inicio da fluidizag¢do utilizando-se menores velocidades
do ar fluidizante, além de propiciar a reducdo do pico de queda de pressdo no leito,
necessdria para inicio da fluidizacdo. A pulsacdo do ar fluidizante também resultou na
minimizacdo da formacdo de canais preferenciais. Deste modo, o uso da pulsac¢do do ar,
permite processar os soOlidos finos em velocidades de fluidizagdo mais baixas, que
possibilitam obter menores indices de elutriacdo de particulas.

Tanto para a polpa de acerola como para a proteina isolada de soja, o aumento de
tamanho de particulas aglomeracdo em leito fluidizado pulsado foi favorecido quando se
utilizaram pulsacdo do ar a 300 e 600 rpm. Por outro lado, os processos que utilizaram
sistemas sem pulsacdo (0 rpm) ou com pulsacdo a elevadas frequéncias (900 rpm),
obtiveram menores taxas de aglomerac@o. Para sistemas sem pulsacdo a intensidade de
agitacdo do leito fluidizado é baixa e resulta em ineficaz distribuicdo do ligante sobre as
particulas e menores taxas de aglomeracdo. Para sistemas que utilizam elevadas frequéncias
de pulsacdo, a agitacdo do leito torna-se intensa e propicia a quebra das particulas
previamente aglomeradas e formagdo de finos. Deste modo, o uso de frequéncias
intermedidrias de pulsacdo permite aglomerar sélidos particulados finos e coesivos,
utilizando-se menores velocidades de fluidizacdo, além de propiciar um aumento da taxa de

aglomeracao.
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Capitulo 7

CONCLUSOES FINAIS

A aglomeragdo de alimentos em p6 em leito fluidizado é normalmente realizada por
meio da atomizacdo de dgua ou de um liquido ligante.

No caso de produtos soliveis em dgua, que possuem caracteristicas hidrofilicas (ex.:
polpa de acerola em po), a aglomeracdo pode ser realizada por meio de aspersdao de dgua,
resultando na formag¢do de uma pelicula imida e pegajosa e subsequente coalescéncia entre
particulas. Nestes sistemas, o controle da umidade relativa do ar no interior do leito torna-se
prioritario para que nao ocorram perdas de produto por incrustagdo ou por formagao de
torrdes, durante o processo. A umidade relativa do ar no interior do leito € basicamente
governada pelas varidveis: temperatura do ar fluidizante, vazdo do ar fluidizante
(velocidade de fluidizacdo) e vazdo de liquido atomizado. Deste modo, faz-se necessério o
uso de balangos de energia e de umidade para avaliar a capacidade de secagem do sistema,
e entdo se obter as condi¢des operacionais que estabelecem as condi¢des adequadas de
processamento. De modo geral, as condicdes 6timas de aglomeracdo por umedecimento sdo
encontradas nas condi¢des onde existe um equilibrio ideal entre as etapas de umedecimento
e de secagem do produto.

Quando se deseja aglomerar produtos insoliveis ou parcialmente insoliveis em
dgua, que apresentam caracteristicas hidrofébicas ou parcialmente hidrofébicas (ex.:
proteina isolada de soja), entdo devem empregar-se solucdes aquosas contendo
polissacarideos e/ou biopolimeros (ex.: solucdes aquosas de maltodextrina). O mecanismo
de aglomeracao ¢ realizado por meio das goticulas de ligante, que propiciam a coalescéncia

entre as particulas e posterior formacdo da estrutura aglomerada, devido a subsequente
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etapa de secagem dos granulos. Para que o crescimento de particulas seja bem controlado
nestes sistemas, também € necessdrio realizar um monitoramento das etapas de
umedecimento e secagem do produto. O aumento da vazao de ligante resulta no aumento da
taxa de crescimento de particulas, porém, nestas condi¢des, a umidade final do produto
também se eleva, podendo resultar em perdas de produto devido a formagdo de torrdes.
Durante a aglomeracdo de particulas parcialmente hidrofébicas, as perdas de produto por
incrustacdo sdo normalmente despreziveis. A concentracdo do liquido ligante também
delineia o mecanismo de aglomeragdo. O uso de elevadas concentragdes do ligante
resultam no aumento da taxa de aglomeracdo, sem que ocorra aumento da umidade final do
produto.

Os granulos obtidos durante a aglomeragdo em leito fluidizado sdo
morfologicamente caracterizados por apresentarem superficie irregular. Estas particulas
possuem a propriedade de penetrar rapidamente na superficie da dgua, devido a agdo de
forcas capilares, decorrentes da tensdo superficial do liquido e do angulo de contato entre o
liquido e a superficie da particula. Deste modo, quando comparados com a matéria-prima
proveniente da secagem em spray dryer, os produtos aglomerados apresentam melhores
propriedades de instantaneizagdo, como por exemplo, maior solubilidade (quando soldveis),
menor tempo de penetracdo na superficie da dgua e rapida dispersdao em liquidos.

Independentemente da natureza das particulas, a aglomeracdo de alimentos em po,
utilizando-se leito fluidizado, é capaz de produzir granulos com elevadas propriedades de
instantaneizacdo. Entretanto, os alimentos em pd sdo normalmente obtidos pela secagem
em spray, e sdo caracterizados como sendo finos, coesivos e apresentam dificil fluidizacao.
Uma das alternativas para o processamento destes produtos coesivos, apresentada neste
trabalho, € utilizar pulsacdo do ar fluidizante. Tal sistema possibilita um aumento da
movimentacdo destas particulas coesivas e uma melhora da qualidade da fluidizacdo destes
sOlidos particulados. A pulsacdo do ar permite o inicio da fluidizacdo em menores
velocidades do ar fluidizante, além de propiciar a reducao do pico de queda de pressdao no
leito, necessdria para inicio da fluidizagdo. A pulsacdo do ar fluidizante também resulta na

minimizacdo da formacdo de canais preferenciais. Deste modo, foi possivel aglomerar
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produtos coesivos utilizando-se baixas velocidades de fluidizacdo, além de se obter

reduzidos niveis de elutriagdo de particulas durante o processamento.

SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

° Contrapor os resultados obtidos para o processo de aglomeracdo de acerola em p6
com as isotermas de sor¢cdo do produto. Tal estudo possibilitaria identificar as faixas de
umidade relativa do ar onde ocorre, efetivamente, o umedecimento da superficie do produto
e a aglomeracdo entre particulas, levando a um maior controle do processo e melhor
entendimento dos mecanismos de aglomeragao.

. Determinacdo dos pontos 6timos de processo para a aglomeragdo de proteina
isolada de soja. As condi¢des de maior desejabilidade encontradas neste trabalho foram
obtidas proximas aos pontos axiais do planejamento, regido onde geralmente a predi¢do dos
resultados apresenta uma maior margem de erro. Desta forma, baseando-se nos resultados
deste trabalho, poderia ser realizado um novo estudo experimental a fim de identificar as
faixas de operag¢do onde sdo obtidos didmetros médios de particulas maiores, mantendo-se a
umidade final do produto préximo a 4%.

° Inclusdo de uma etapa de secagem dos granulos posterior ao processo de
aglomeragdo. Visto que na maioria dos ensaios experimentais, até entdo estudados, o
aumento do diametro médio de particulas também resulta num aumento da umidade do
produto, seria valido implantar uma etapa de secagem dos granulos, em leito fluidizado, ao
final da aglomerag¢dao. Um ponto importante neste estudo seria avaliar o aumento da fragao
de finos, ocasionado pela quebra e abrasdo das particulas aglomeradas.

. Estudo da agitacao do leito fluidizado em diversas faixas de pulsacdo do ar
fluidizante. Nos ensaios de aglomeracdo em leito pulsado, foi observado que o diametro
médio de particulas pode aumentar ou diminuir, dependendo da frequéncia utilizada. Tendo
em vista que a movimentagdo das particulas em leito sem pulsacao € delineada por uma
determinada frequéncia de oscilagdo, o uso de pulsacdo do ar tende a alterar a
fluidodindmica das particulas, devido as mudancas na amplitude e na frequéncia de

oscilagdo do leito. Desta forma, seria importante realizar estudos que levam a um maior
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entendimento da fluidodindmica de produtos coesivos em leito fluidizado pulsado, e entdo
contrapor estas informacdes com os mecanismos de aglomeracdo em leito fluidizado

pulsado.
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ANEXO A

Programa desenvolvido para o cdlculo da umidade relativa do ar na saida leito fluidizado,

utilizando-se o software Engineering Equation Solver, v.7.450-3D.

"EES - Engineering Equation Solver - v.7.450-3D"

"A) Parametros de processo"

Vel=0,57 "[m/s] Velocidade de fluidizagao"
Dtub=0,075 "[m] Diametro da tubulagéo”

Qlb=1,73 "[ml/min] Vaz&o de égua no bico aspersor"
Tlb=T1 "[<C] Temperatura do liquido ligante"

"B) Dados de entrada: AR AMBIENTE"

P1=0,95 "[bar] Pressao atmosférica"

T1=27 "[C] Temperatura ambiente”

B1=22 "[C] Temperatura de bulbo umido"
"RH1=55/100" "[-] Umidade relativa do ar ambiente"

"C) Dados de entrada: AR AQUECIDO"

T2=75 "[<C] Temperatura do ar fluidizante"

"D) Conversao de Unidades"

Qlb1=Qlb*(1/(60*10"6)) "[m3/s] Vazao de agua no bico aspersor"
MIb=DENSITY(Water;T=Tlb;P=P1)*Qlb1 "[kg/s] Vazéao massica de agua no bico aspersor”

"1) Calculo das propriedades do ar ambiente”

RH1=RELHUM(AIrH20;T=T1;P=P1;B=B1) "[-] Umidade relativa do ar ambiente"
H1=ENTHALPY(AirH20;T=T1;P=P1;R=RH1) "[kJ/kg] Entalpia do ar ambiente"
W1=HUMRAT(AirH20;T=T1;P=P1;R=RH1) "[-] Umidade absoluta do ar ambiente"
V1=VOLUME(AiIrH20;T=T1;P=P1;R=RH1) "[m?¥kg] Volume especifico do ar ambiente”
Q1=Vel*PI*(Dtub”2)/4 "[m?/s] Vazéo volumétrica de Ar"
M1=Q1/V1 "[kg/s] Vazao massica de Ar"
Mair1=M1*1/(W1+1) "[kg/s] Vaz&o massica de Ar Seco"
Mw1=M1-Mair1 "[kg/s] Vazéo massica de Umidade (Agua)"
""2) Calculo das propriedades do ar fluidizante"

P2=P1 "Presséao no leito = Pressao atmosférica"
W2=W1 "Balango de massa para a umidade do ar (agua)”
H2=ENTHALPY(AirH20;T=T2;P=P2;w=W2) "[kJ/kg] Entalpia do ar aquecido”
RH2=RELHUM(AirH20;T=T2;P=P2;w=W2) "[-] Umidade relativa do ar aquecido”
M2=M1 "Balango de massa para o ar"

Mair2=Mair1 "Balan¢o de massa para o ar"

Mw2=Mw1 "Balanc¢o de massa para o ar"

"3) Calculo das propriedades do ar umedecido na saida do leito"

P3=P1

M3=Mair2+Mw2+Mib "[kg/s] Vaz@o massica do ar umido"
W3=(Mw2+MIb)/(Mair2) "[-] Umidade absoluta do ar umido"
HIb=ENTHALPY (Water;T=Tlb;P=P1) "[kJ/kg] Entalpia do liquido ligante (4gua)"
H3=((H2*M2+HIb*MIb)/M3) "[kJ/kg] Entalpia do ar tmido"
RH3=RELHUM(AirH20;h=H3;P=P3;w=W23) "[-] Umidade relativa do ar tmido"
T3=TEMPERATURE(AirH20;h=H3;P=P3;R=RH3) "[-] Temperatura do ar tmido"
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ANEXO B

Segundo GELDART (1986) as particulas podem ser classificadas em quatro

diferentes perfis fluidodinamicos:

Grupo C: Particulas coesivas e muito finas. Normalmente a fluidizacdo é extremamente
dificil, devido as forcas de adesdo serem maiores que a resultante da acdo do fluido. Em
leitos de pequeno diametro estas particulas tendem a elevar-se como um bloco de sélidos,
ao passo que em leitos de grande didmetro, ocorre a formagao de canais preferenciais, nao

havendo fluidizacao dos sélidos.

Grupo A: Corresponde a particula relativamente fina (20 < dp,, < 100 pm) e relativamente
leve (p, < 1,4 g/cm3 ). Possui uma grande faixa de fluidizacdo entre a velocidade de

minima fluidizacdo, U,y € a velocidade minima de borbulhamento, U,,s, proporcionando
alta expansdo do leito e alto grau de mistura do fluido com o sélido. As particulas desta
categoria apresentam uma fluidizacdo particulada antes da formagdo das bolhas, a
velocidade minima de borbulhamento é superior a velocidade de minima fluidizagdo.
Quando a velocidade do fluido aumenta acima de U,;, a fluidizacdo é borbulhante e é
caracterizada por:
e as bolhas tém movimentos ascendentes mais rapidos que o fluido;
e as bolhas surgem apds o distribuidor, dividem-se e coalescem quando sobem em
direcdo a superficie do leito;
e em leito raso, s6 hd uma boa mistura das particulas quando poucas bolhas estdo
presentes;

e quando estas bolhas atingem o diametro do leito, o regime muda para pistao.
Grupo B: Para estas particulas, as forcas de adesdo sdo despreziveis e o fendmeno de
bolhas comeca no inicio da fluidiza¢do. Nao ha evidéncia do tamanho méaximo de bolhas,

de modo que a coalescéncia € o fendmeno predominante. O didmetro das bolhas aumenta
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com a altura do leito e a velocidade em excesso do fluido (U-U,,). A expansao do leito €

pequena e uniforme.

Grupo D: Referem-se aos materiais densos e de grandes didmetros (dp, > 600 pm).

Requerem alta velocidade para fluidizar e proporcionam baixa expansao do leito e baixa
mistura de sélidos. Para fluidizar estas particulas utiliza-se distribuidor particular
favorecendo a operagdo do tipo leito de jorro. As bolhas t€m movimentos ascendentes mais
lentos que o fluido e quando atingem o didmetro do leito, observa-se o “slugging” ou

regime pistonado.

As figuras B1 e B2 mostram a classificagdo das particulas de polpa de acerola e de

proteina isolada de soja no diagrama de Geldart.
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Figura B1: Diagrama de Geldart para a polpa de acerola em pd, em que p, € a densidade

da particula (solido), p, a densidade do ar e dp,, o didmetro médio de particulas.
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Figura B2: Diagrama de Geldart para a proteina isolada de soja, em que p,_ € a densidade

da particula (s6lido), p, a densidade do ar e dp,, o didmetro médio de particulas.

GELDART, D. Gas fluidization technology, John Wiley & Sons, Inc. New York, 1986.
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