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RESUMO

Suspensdes de gomas xantana e de A-carragena foram secas usando um secador
de leito de jorro fluidizado com particulas inertes de vidro e plasticas de ABS
(acrylonitrile butadine styrene). O processo de secagem foi avaliado quanto ao
desempenho do secador (eficiéncia de producao de p6 e retencdo de solidos),
caracteristicas fluidodinamicas (velocidades da particula inerte no jorro e anulo,
gueda de pressao no leito, largura da fonte, altura maxima de jorro, distribuicdo de
temperaturas no leito) e qualidade do produto final obtido (propriedades reoldgicas
e teor de umidade). Um planejamento fatorial 2° com 2 pontos centrais e 6 pontos
axiais e superficies de resposta foi usado para determinar o efeito das condicoes
de secagem (temperatura de ar, vazdo de suspensdo e vazao de ar no jorro e
anulo) sobre o processo e na qualidade do produto final. Os resultados mostraram
que foi possivel obter produto reconstituido de pé de xantana usando vidro ou
ABS como inerte. No entanto, para suspensdes de A- carragena nao foi possivel a
secagem com particulas esféricas de vidro devido a alta tensao superficial e baixo
angulo de contato. De acordo com os resultados do planejamento experimental, a
eficiéncia de producdo média de p6é de goma xantana usando vidro como inerte foi
de 28% com uma retencdo de sélidos de 65%, enquanto que usando ABS a
producdo média foi de 45% e a retengao de soélidos de 49%, ou seja, o melhor
desempenho do secador ocorreu quando ABS foi empregado como particula
inerte. Para a secagem de suspensdes de A-carragena com particulas de ABS a
eficiéncia de producdo média de pé foi de 23% e a retencdo media foi de 71%. A
variavel mais relevante na secagem das suspensées de gomas xantana e
carragena foi a vazdo de suspensdo, sendo que um aumento desta variavel
produziu um baixo rendimento de p6 e aumentou a retencédo de soélidos dentro do
leito. A queda de pressao do leito apresentou uma variacao periédica indicando
uma instabilidade fluidodindmica. A distribuicdo de temperatura no leito mostrou
uma operagcdo quase isotérmica e que O processo evaporativo ocorreu

principalmente na zona do jorro e base do anulo. A velocidade da particula no
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jorro foi dependente da vazao de ar na regidao do jorro, enquanto que a velocidade
da particula dentro no anulo foi funcdo da vazao de suspensdo e também da
vazado de ar que passava pelo jorro. A xantana obtida pela secagem em jorro
fluidizado formou suspensdes de natureza altamente pseudoplastica e com
propriedades viscoelasticas de gel fraco. A vazao de alimentacdo da suspensao
(21 g/min) foi um fator importante para a preservagdo da qualidade reol6gica. A
secagem de suspensdes de goma xantana realizada em condi¢des 6timas, tanto
em leitos com particulas de ABS quanto de vidro, ndo mostrou efeito na qualidade
reolégica do produto. O produto reconstituido de A-carragena obtido nas
condicbes otimizadas de secagem também formou suspensbes de natureza
altamente pseudoplastica, porém com propriedades viscoelasticas caracteristicas
de suspensdes altamente diluidas (G'>G"), mostrando valores de viscosidade,
médulos elastico (G') e de perda (G') menores que o produto comercial e
portanto uma perda de qualidade do produto. Nas condicbes de melhor
desempenho do secador, as suspensdes de A-carragena foram mais susceptiveis

a sofrer mudancas em sua estrutura molecular que a goma xantana.

PALAVRAS CHAVE: Xantana; A Carragena; Reologia; Leito de jorro.
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ABSTRACT

Xanthan and A-carrageenan suspensions were dried using a two dimensional
spouted fluidized bed dryer with inert particles of glass and ABS (acrylonitrile
butadine styrene).The dryer performance (powder production and solid retention),
fluid flow characteristics (particle velocity in the spout and annulus, pressure drop,
fountain width, maximum spout height, distribution of temperatures inside the bed)
and quality properties of final product (rheological properties and moisture content)
were evaluated. A complete 2° factorial design with 2 central points and 6 axial
points together with response surfaces analysis was used to determine the effect
of the drying conditions (drying temperature, suspension mass flow and air flow in
the spout and annulus) on the drying process and final product. The results
showed that it is possible obtain a reconstituted powder of xanthan gum using
glass and ABS as inert particles. However, for suspensions of A- carrageenan was
not possible the drying with glass spherical particles due to high superficial tension
(low angle of contact). According to results of experimental design the mean
powder production of xanthan gum using glass as inert was of 28% with a solid
retention of 65%, whereas using ABS the mean powder production was of 45%
with a solid retention of 49%, thus the best performance of the drier occurs when
the bed with ABS is operated. In addition, the drying of A carrageenan suspensions
with ABS particles showed a mean production of 23% with a solids retention of
71%. The most significant variable in the drying of the suspensions of xanthan and
A carragena gum was the suspension mass flow rate where an increases produces
a diminishing of the powder production increasing the solids retention in the bed.
The pressure drop in the bed presented a periodic variation with the processing
time indicating a hydrodynamics instability. The temperature distribution in the bed
showed that annulus zone operated almost isothermally and that the spout zone
and the annulus base are the zones where occurs the evaporative process. The
particle velocity in the spout depends upon of the air flow in the spout, whereas the
particle velocity in the annulus is function of the aeration and suspension mass flow
rate. The reconstituted xanthan powder produced suspensions of highly
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pseudoplastic nature and with viscoelastic weak gel properties. The suspension
mass flow rate (=1 g/min) was a factor important to preserve its rheological quality.
To xanthan gum the drying operating conditions evaluated in the optimum point
showed that the inert particle (ABS and glass) not influenced on the rheological
quality of the reconstituted product. The A-carrageenan suspensions evaluated in
the drying optimum conditions formed suspensions of highly pseudoplastic nature
with viscoelastic properties of suspensions highly diluted (G"'>G"). Also, the
rheological and viscoelastic characteristics as viscosity, storage (G") and loss
moduli (G™) are lower than commercial gum indicating a severe loss of product
quality. In the conditions of better performance of the dryer, the suspensions of A-
carrageenan were more sensitive to suffer changes in its molecular structure than

the xanthan gum

KEY WORDS: Xanthan; A Carrageenan; Rheology; Spouted bed.

XXiV



1 INTRODUCAO

Na industria de alimentos, os polissacarideos sao usados extensivamente
como modificadores de textura e empregados fundamentalmente como
espessantes, gelificantes e estabilizantes. Além disso, podem atuar como
controladores de sabor e inibir a cristalizacdo da agua e agucares. Geralmente, os
polissacarideos que sdo soluveis em agua fria ou quente, sdo denominados
hidrocol6ides. Os hidrocoléides sdo polimeros com grupos hidrofilicos, podendo
ser de origem vegetal, animal, microbiana ou sintética. A sua principal propriedade
€ a facilidade de hidratacao para formar suspensdes aquosas de alta viscosidade
a baixos niveis de concentragéo.

Nos processos de obtencdo de biopolimeros para sua aplicacdo na
industria alimenticia, uma fase importante € o processo de secagem no qual se
obtém o produto na forma de pd6. Porém, para materiais termossensiveis, a
secagem € um processo complexo que pode ser acompanhado por reagdes
quimicas, bioquimicas e transicoes de fase que, de forma direta ou indireta,
afetam as propriedades fisicas e tecnolégicas do produto.

A secagem de suspensdes biopoliméricas € comumente realizada por
métodos convectivos fluidodindAmicamente ativa, sendo mais utilizados os
sistemas por “spray drying” e os rotativos de superficie aquecida. No entanto,
esses sistemas de secagem apresentam varias desvantagens como os altos
custos de manutencgao, elevado consumo de energia e altos requerimentos de
instalacao.

Uma alternativa aos processos de secagem de pastas, suspensdes e
liquidos de alto peso molecular seria a utilizagdo de sistemas de leitos fluidizados
com particulas inertes e suas modificagdes. Os sistemas de leitos de jorro com
particulas inertes tém sido bem sucedidos na secagem de liquidos biolégicos,
sendo considerados como uma tecnologia eficiente na industria de alimentos,
quimica e farmacéutica. O sucesso € originado fundamentalmente pela elevada
area interna de troca térmica e ao curto tempo de contato particula-ar na zona de

jorro (regido central) e ao longo tempo na zona de descida (regido do anulo).



O secador de leito de jorro bidimensional € uma variagdo de leito de jorro
convencional. Este consiste em uma base retangular com uma abertura central
para a entrada do ar conhecida como a zona de jorro e de entradas laterais para
aeracao do espaco anular. Esta geometria retangular elimina as desvantagens de
aumento de escala ou “scale-up” exibidas pela geometria cdnico-cilindrica,
aumenta a capacidade de evaporagao e tem sido usada na secagem de diferentes
produtos tais como cereais (PRACHAYAWARAKORN et al., 2006), clara de ovo
(CHRIST, 2006), e suspensbdes biopoliméricas (CUNHA et al., 2000).

Para materiais termossensiveis, o tipo de secador, juntamente com as
condi¢cbes operacionais utilizadas afetam de forma significativa as propriedades
fisicas, tais como as caracteristicas reolégicas e estruturais e, consequentemente,
os atributos de qualidade do produto final obtido. Comercialmente, os
polissacarideos sdo disponiveis na forma de p6 com diferentes tamanhos de
particula, sdo dispersos e solubilizados em meio aquoso e incorporados ao
alimento.

As caracteristicas de reidratacéo e solubilidade de um material em p6 sao
influenciadas pelas mudancgas fisicas e quimicas induzidas pelo processo de
secagem. As propriedades estruturais dos produtos em pd, como tamanho e
distribuicao granulométrica, determinam o grau de dispersao, propriedades de
associacao com outros componentes, taxa de dissolugdo e hidratacao do produto
num solvente. Estas caracteristicas sdo incorporadas no alimento definindo assim
seu aroma, sabor, textura e aparéncia.

Considerando-se a pouca informagéao cientifica em relacao aos efeitos nas
caracteristicas e propriedades fisicas dos polissacarideos, quando sao submetidos
a secagem especialmente em um sistema de leito de jorro bidimensional usando
particulas inertes, este trabalho teve como objetivo geral avaliar a performance do
secador e as caracteristicas de qualidade dos biopolimeros xantana e A-carragena
em diferentes condicbes de temperatura, vazao de pasta e condigdes

fluidodinaAmicas de secagem.



Dessa maneira, os objetivos especificos deste trabalho podem ser divididos
em:

1. Estudar o desempenho do secador de leito de jorro fluidizado quanto a
producédo de péd, retencdo de sdlidos, queda de pressédo, altura de jorro,
largura da fonte, velocidade da particula e distribuicao de temperatura.

2. Caracterizar as propriedades de qualidade de p6 de xantana e A-carragena
quanto ao teor de umidade e propriedades reoldgicas, assim como

relacionar estas propriedades com as variaveis de processo.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Consideracoes basicas de secagem

A secagem é tradicionalmente definida como uma operacao unitaria que
converte um material sélido, semi-sélido ou liquido num produto sélido de menor
teor de umidade (BAKER, 1997). O processo de secagem de alimentos, além de
aumentar sua vida util, tem como objetivo produzir e desenvolver produtos com
caracteristicas Unicas de cor, sabor, aroma, textura e tamanho (volume e peso),
além de obter produtos de 6timo valor nutricional e organoléptico, facilitando os
processos de embalagem, transporte, distribuicdo e armazenamento (ACHANTA e
OKOS, 2000; BARBOSA-CANOVAS e VEGA-MERCADO, 1996).

O processo de secagem em alimentos e materiais biol6gicos é de natureza
complexa, envolvendo um conjunto de caracteristicas de transporte de momento e
massa bem como transferéncia de calor em regime transiente, dificultando o
controle de muitas transformacdes e/ou alteracdes fisicas, quimicas e bioquimicas
(CRAPISTE e ROTSTEIN,1997; RAMASWAMI e MARCOTTE, 2006; STRUMILLO
e KUDRA, 1986)

Existe uma ampla diversidade de projetos envolvendo secagem nas
diferentes industrias, onde quase 90% dos secadores sdao de natureza convectiva,
ou seja, usam ar quente como meio direto para evaporar a agua do produto
(AVERSA et al., 2007). Os secadores podem ser classificados dependendo do
método de transferéncia de calor, classe de equipamento de secagem, método de
transporte do produto, natureza e estado da matéria-prima, condicbes de
operacdo e dos tempos de residéncia (CRAPISTE e ROTSTEIN, 1997;
MUJUMDAR, 2006). Algumas caracteristicas, como toxicidade e volatilidade,
também devem ser consideradas (STRUMILLO e KUDRA, 1986).



2.1.1 Secagem em leito de jorro

Os secadores de leito de jorro sao classificados como sistemas
fluidodinamicamente ativos de natureza convectiva, onde a movimentacado das
particulas é resultado da forca exercida pelo jato de ar fornecido sobre as mesmas
(STRUMILLO e KUDRA, 1986)

O secador de leito de jorro € uma versao modificada do sistema de
secagem de leito fluidizado convencional que consiste, de forma geral, de uma
coluna cénico-cilindrica de base inclinada com uma entrada central o jato de ar
aquecido. Este sistema de secagem tem uma capacidade volumétrica (ou
evaporativa) limitada e apresenta problemas de “scale-up” do equipamento
(KUDRA et al., 1989). Essa tecnologia foi desenvolvida visando solucionar alguns
problemas, como por exemplo, queda excessiva de pressao, baixa qualidade de
fluidizacdo para alguns produtos particulados, aglomeracdo de particulas finas,
problemas térmicos da placa distribuidora (derretimento), entre outros (PALLAI et
al., 2006). Considera-se que a secagem em um leito de jorro € apropriada para
particulas grossas, especialmente as densas e grandes, definidas com a clase “D”,
de acordo com a classificacdo de Geldart (DEVAHASTIN e MUJUMDAR, 2003;
GUPTA e SATHIYAMOORTHY, 1999; KUNIl e LEVENSPIEL, 2003)

Varios pesquisadores estudaram a fluidodindmica do leito de jorro,
determinando diversas caracteristicas como a queda e gradientes de pressao no
anulo e jorro, velocidades minimas de jorro, alturas maximas de jorro estavel,
circulacdo e movimentacdo das particulas do leito (AQUINO FILHO, 1995;
DEVAHASTIN e MUJUMDAR, 2003; EPSTEIN e GRACE, 1997; GUPTA e
SATHIYAMOORTHY,1999; KEEY,1992; MAIALLE,1996; OLIVEIRA e PASSOS,
1997; SCHNEIDER e BRIDGWATER, 1993; TARANTO, 1992; TRINDADE et al.,
2004; ZANOELO, 1994; ZHONG et al., 2006b). O inicio da circulacao dos sélidos,
em um leito de jorro, acontece quando a vazao de ar torna-se suficiente para
arrastar pneumaticamente as particulas para cima do nivel do leito através de uma
regiao de menor porosidade. Nas condigdes de jorro (fase diluida), as particulas
atingem o topo do leito com velocidade necessaria para desenvolver uma fonte,

onde o ar e as particulas deslocam-se na mesma direcdo. Nesta regido, as
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particulas sdo desaceleradas até atingirem a velocidade terminal e, passado este
ponto, as particulas mudam de dire¢do, retornando a superficie do anulo. A fonte é
caracterizada pela aglomeracao e colisdo de sélidos e as trajetérias descendentes
das particulas aproximam-se a uma curva parabdlica. Na interface entre o jorro e a
regiao anular (fase densa), a maior parte dos sélidos desloca-se para baixo e sé
na regido da base invertem seu sentido de movimento, retornando ao
deslocamento ascendente (fase diluida). A regiao do anulo age de maneira similar
a um leito empacotado naturalmente. As particulas sélidas percorrem lentamente
em direcdo ao fundo do leito, em sentido contracorrente com o gas, até atingir
novamente a regido do jorro. Este padrdo ciclico de escoamento de soélidos
contribui para melhorar o contato gas-sélido.

A secagem em leito de jorro tem sido aplicada com sucesso em materiais
altamente sensiveis ao calor, tais como alimentos, farmacos e plasticos, devido ao
curto tempo de residéncia da particula na zona central (jorro) na qual existe a
maior taxa de transferéncia de calor, massa e de momento e ao relativamente
longo tempo de residéncia na zona anular (PRACHAYAWARAKORN et al., 2006).
Esta tecnologia pode ser usada tanto nos processos de recobrimento,
aglomeracao e granulacdo de particulas quanto na secagem de solucdes,
suspensoes e pastas usando particulas inertes (BARRET e FANE, 1990; BENALI
e AMAZAUS, 2006; CORDEIRO e OLIVEIRA, 2005; COSTA et al., 2001; CUNHA
et al,, 2000; CHRIST, 2006; DONIDA e ROCHA, 2002; DONIDA, 2004;
GRBAVCIC et al., 2000; KUTSAKOVA, 2004; MAIALLE et al., 2002; MARRETO et
al., 2006; MEDEIROS, 2001; MEDEIROS et al., 2002; OCHOA MARTINEZ et al.,
1993; OLIVEIRA et al., 1997; OLIVEIRA e PASSOS, 1997; PAGLIARUSSI et al.,
2006; PASSOS et al., 1997; PASSOS e MUJUMDAR, 2000; PAULO FILHO, 2006;
RE e FREIRE, 1990; SCHNEIDER e BRIDGWATER, 1990; SCHNEIDER e
BRIDGWATER, 1993; TARANTO et al., 1997; TIA et al., 1995; TRINDADE et al.,
2004; SHUHAMA et al., 2003; SZENTMARJAY, 1995; VIEIRA et al., 2004).

O uso de particulas inertes na secagem de pastas, solucdes e suspensodes
ou produtos liquidos é uma técnica relativamente nova na producdo de materiais

em pé (LAW e MUJUMDAR, 2006) e foi inicialmente desenvolvida para a secagem



de pigmentos, produtos quimicos e biomateriais (BENALI e AMAZOUZ, 2006;
GRBAVCIC et al., 2000). De acordo com Kutsakova (2004) esta técnica é
considerada como uma das tecnologias de secagem de liquidos mais eficientes
usadas na industria de alimentos, quimica e farmacéutica, pela elevada area de
troca térmica (PALLAI et al., 2006) e pela capacidade de operar de forma continua
se as particulas inertes sdao grossas e pesadas (GUPTA e
SATHIYAMOORTHY,1999).

Além do jorro convencional e do leito fluidizado, Vukovic et al. (1984),
classifica os diferentes regimes obtidos: Jorro aerado: a velocidade no &nulo
desde a base até o topo € menor que a velocidade minima de fluidizacao; Jorro
fluidizado: o anulo é parcialmente fluidizado, a altura no leito em que a velocidade
no anulo iguala-se a velocidade minima de fluidizagdo depende da vazao externa
no leito. Neste caso, apresenta-se um leito fluidizado no topo conjuntamente com

um jorro aerado; Jato em leito fluidizado: o anulo é totalmente fluidizado com a

velocidade de entrada do ar no anulo igual ou superior a velocidade minima de
fluidizacao. O jato penetra totalmente no leito.

O termo leito de jorro fluidizado € uma modificacdo do leito de jorro
convencional que se refere a varios sistemas bifasicos (fluido/particula). Neste
sistema a vazao total de ar é dividida entre as regides do anulo e do jorro, ou seja,
o fluido é também fornecido a regidao anular promovendo a sua fluidizacao e
atenuando alguma tendéncia na formacao de zonas estagnadas ao longo da base
da coluna. Assim, o leito de jorro fluidizado envolve a alimentacao do fluido
através de um orificio Unico central como um leito de jorro convencional e uma
alimentacao adicional através de um distribuidor na base como um leito fluidizado.

A técnica de secagem de suspensdes com leito de jorro fluidizado envolve o
processo de fluidizacdo ou de jorro/ou ambos efeitos sobre uma camada de
particulas inertes com ar aquecido. O material de natureza liquida € distribuido
sobre as particulas inertes formando uma camada fina sobre elas. O ar aquecido
seca o filme formado, que se torna fragil, e fratura devido ao atrito fornecido pelo

choque entre as particulas. Assim, o material que foi removido pelas colisbes é



elutriado e coletado externamente, enquanto as particulas inertes permanecem
em circulacao no leito (BARRET e FANE, 1990; KEEY,1992).

No processo de secagem de leito de jorro fluidizado usando particulas
inertes, o calor necessario para evaporar a agua € fornecido pelo calor sensivel do
ar aquecido e, indiretamente, pelas particulas aquecidas (PASSOS e
MUJUMDAR, 2000). As particulas inertes devem ser selecionadas levando-se em
consideracao o material a ser seco, a capacidade calorifica do inerte e resisténcia
ao atrito, sendo esta ultima importante para proteger o produto final de impurezas
(STRUMILLO e KUDRA,1986). Embora o processo de secagem usando particulas
inertes em leito de jorro fluidizado tenha mostrado muitas vantagens, as
aplicacdes em nivel comercial sdo questionaveis por causa de varios problemas
operacionais, tais como: aglomeracdo (em materiais pegajosos), instabilidades
fluidodindmicas, acumulacdo de material em pdé na camara de secagem e
dificuldades de “scale-up” (MARRETO et al., 2006).

Segundo Passos e Mujumdar (2000), as principais variaveis de operacao
num processo de secagem em leitos de jorro fluidizado com particulas inertes séo
a temperatura de entrada e a vazao do ar, as quais controlam a transferéncia de
calor e as taxas de circulacéo de sélidos. A vazao do material para secagem e a
massa das particulas inertes controlam o mecanismo de remogéao do recobrimento
e, consequentemente, a estabilidade do leito. A taxa de remocao do recobrimento
deve ser maior ou igual a taxa de alimentacdo do material de secagem, para evitar
o colapso do leito (BARRET e FANE, 1990). O acumulo do material provoca a
reducao da velocidade das particulas inertes até atingir uma movimentacao nula e
o leito é bloqueado (ARSENIJEVI et al., 2002).

2.1.2 Leitos de jorro bidimensional

O secador de leito de jorro fluidizado bidimensional consiste de uma base
retangular com paredes planas verticais, uma abertura central para a entrada do
ar aquecido e uma base inclinada para eliminar zonas estagnadas. Nesta ultima,
usa-se aeracao para aumentar a eficiéncia do processo (KALWAR et al., 1990;
KUDRA et al., 1989; MAIALLE, 1996). A distribuicdo do tempo de residéncia num
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secador de leito de jorro bidimensional € mais uniforme do que num secador de
leito de jorro cdnico-cilindrico e a uniformidade de secagem € maior (PALLAI et al.,
2006). A geometria retangular elimina as desvantagens do “scale-up”exibidas pela
geometria conico-cilindrica e aumenta a capacidade de evaporagao (KALWAR et
al.,1992; PASSOS et al., 1993; RAGHAVAN et al.,1998; ZHONG et al., 2006a).

O leito de jorro fluidizado bidimensional modificado, particularmente com a
introducao de um “draft tube” tem sido usado em secagem de cereais (KALWAR e
RAGHAVAN,1993; MADHIYANON et al., 2000; PRACHAYAWARAKORN et al.,
2006; TULASIDAS et al., 1933; ZHONG et al., 2006a, ZHONG e ZHANG, 2005).
Além do uso na secagem de cereais, 0 leito de jorro bidimensional tem sido
utilizado no recobrimento de particulas (AYUB, 1997; DONIDA, 2004; DONIDA e
ROCHA, 2002; ROCHA et al., 1995; TARANTO, 1992; QUEIROZ FILHO, 1997;
TARANTO et al., 1997), na secagem de polissacarideos (CUNHA et al., 2000),
clara de ovo (CHRIST, 2006), polpa de manga (CUNHA et al.,, 2006) e
suspensdes de feijao (FERREIRA et al., 2002).

Varios trabalhos em estudos da fluidodindmica, mudanca de escala e
transferéncia de calor tém sido efetuados em sistemas de leitos de jorro
bidimensionais com suas modificacdes (ANABTAWI et al., 1992; ANABTAWI,
1998; AQUINO FILHO,1995; COSTA, 1998; COSTA e TARANTO, 2003; KUDRA
et al.,, 1989; KUDRA et al.,, 1990; PASSOS, 1991; PASSOS, et al., 1993;
PRACHAYAWARAKORN et al., 2006; SHIRVANIAN e CALO, 2004; SWASDISEVI
et al., 2005; TARANTO et al., 1997; TARANTO, 1992; TUSALIDAS et al., 1993;
ZANOELO, 1994; ZANOELO et al.,, 2004; ZHONG et al., 2006a; ZHONG e
ZHANG, 2005). Os resultados mostram que os valores dos coeficientes de
conveccao de calor sdo maiores na zona de jorro do que no anulo e que a
velocidade superficial tem uma importancia significativa para a regiao do jorro e
pouco efeito na regido do anulo. Segundo esses trabalhos, € possivel realizar o
“scale-up” utilizando-se correlacdes para queda de pressao, velocidade minima de
jorro e altura maxima de estabilidade do leito em funcdo de algumas
caracteristicas geométricas do secador e propriedades termofisicas do sistema
gas-particula obtidas para o sistema bidimensional.
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2.1.2.1 Efeito das condicoes de secagem na qualidade do produto

Existe pouca informacdo sobre os efeitos do processo de secagem na
qualidade do produto obtido pela secagem de suspensdes em leitos de jorro
bidimensionais.

Cunha et al. (2000) secaram suspensdes de goma xantana a uma
temperatura de 70°C e velocidades de ar no jorro de 8,9 m/s e no anulo de 1,1
m/s. Os resultados indicaram que as suspensodes reconstituidas de goma xantana
apresentaram um menor valor dos médulos elasticos (G") e de perda (G™), porém
adquirindo uma estrutura mais rigida e ordenada. Além disso, as medicées da
dispersabililidade da suspensdo mostraram que o0 produto reconstituido
apresentava um menor tempo de dispersdao quando comparado com a suspensao
comercial, indicando melhora da solubilidade.

Christ (2006) secou suspensbdes de clara de ovo de forma continua
utilizando diferentes condicées de temperatura de secagem, vazao de pasta e
vazao de ar no jorro e anulo. Os resultados mostraram que as variaveis que mais
influenciaram nas caracteristicas do produto foram a temperatura de secagem e a
vazao de pasta. O processo de secagem a altas temperaturas levou a uma
diminuicdo da solubilidade protéica e desnaturacédo parcial das proteinas, porém
baixas vazbées de suspensido associadas a elevadas temperaturas afetaram o
desenvolvimento da estrutura do gel, o que foi observado nos valores baixos de
maédulo elastico (G).

Usando particulas inertes de vidro, Cunha et al. (2006) secaram polpa de
manga em batelada em uma concentracao de 11° Brix a temperaturas de 55-75°C,
vazao de pasta de 0,5-2,5 g/min, velocidades de ar no jorro de 6-6,6 m/s € no
anulo de 1,8-1,9 m/s. Os resultados mostraram que a temperatura foi a variavel de
maior influéncia no processo de secagem juntamente com o tempo de
processamento. O produto reconstituido mostrou uma tendéncia de escurecimento
(degradacao de cor) com uma perda elevada de vitamina C e carotendides.

Pasta de feijao preto foi seca em um leito de jorro bidimensional usando
polipropileno como particula inerte a diferentes temperaturas de secagem (42-

11



60°C), diferentes concentragdes (0,25-1 gramas de sélidos por 100 g) e vazao de
pasta (4-20 ml/min) (FERREIRA et al., 2002). Os resultados mostraram que as
condicbes de secagem nao influenciaram na distribuicdo de tamanho das
particulas do produto havendo uma acentuada retencao de sélidos para diametros
maiores de 220 uym no secador. Por outro lado, houve uma significativa reducao
do teor de umidade do p6 a elevadas temperaturas de secagem.

2.2 Polissacarideos ou hidrocolodides

Polissacarideos sao macromoléculas formadas pela unido de varios
monossacarideos através de ligacdes glicosidicas. Estes compostos apresentam
uma massa molecular muito elevada, a qual depende do numero de unidades de
monossacarideos que se unem e do numero de cadeias moleculares secundarias
(LEFEBVRE e DOUBLIER, 2005). Podem ser hidrolisados a polissacarideos de
menor massa molecular, podendo chegar a dissacarideos ou monossacarideos
mediante a acao de determinadas enzimas (NUSSINOVITCH, 1997).

A estrutura de um polissacarideo pode ser linear ou ramificada, sendo que
o0 grau de substituicio determina sua viscosidade, solubilidade em &gua e
propriedades gelificantes (STHEPEN e CHURM, 2006). Assim, a principal
propriedade dos hidrocoloides é a sua facilidade de hidratacdo para produzir
suspensdes aquosas de alta viscosidade a baixos niveis de concentracao
(LEVEBRVE e DOUBLIER, 2005; WHISTLER, 1993; WILLIAMS e PHILLIPS,
2000;).

Os hidrocoldides sdo usados extensivamente na industria dos alimentos
para exercer uma série de funcées como espessantes, gelificantes, estabilizantes,
emulsificantes, floculantes, lubrificantes, controladores de liberacdo de sabor,
inibidores da cristalizacdo de gelo e acucares. Além de suas propriedades
funcionais, os polissacarideos sdo usados na industria de alimentos porque sao
amplamente disponiveis, usualmente de baixo custo e ndo téxicos (WILLIAMS e
PHILLIPS, 2000).
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Geralmente, os hidrocol6ides sdo adicionados no alimento mediante sua
solubilizagdo em meio aquoso, sendo normalmente comercializados na forma de
p6é com diferentes granulometrias e coloragdo dependendo do processo de
obtencdo. Além de alterar a resposta reoldgica, principalmente a viscosidade, a
distribuicdo de tamanho e forma do pé determinam sua dispersabilidade,
solubilidade, capacidade de hidratacdo, uso e funcionalidade da solucao
biopolimérica (IMESON, 2000; WANG e CUI, 2005). Porém, em muitos casos a
funcionalidade é adaptada por modificacées quimicas para melhorar a solubilidade
(VAN AKEN, 2006).

As suspensodes de polissacarideos, de uma maneira geral, comportam-se
como fluidos newtonianos para concentracbes menores que a concentracao
polimérica critica (C<C*) e como ndo Newtonianos para concentracées maiores
que C* (LEFEBVRE e DOUBLIER, 2005; WILLIAMS e PHILLIPS, 2000). O
comportamento reolégico dos hidrocoldides é funcdo de sua massa molecular,
temperatura, concentragdo, taxa de cisalhamento, cadeia molecular e
propriedades do solvente (LAPASIN e PRICL, 1999; NISHINARI, 2006). O
aumento da viscosidade das suspensbes com o aumento da concentracao do
polimero pode ser atribuido as suas interagbes intermoleculares e
entrelacamentos intramoleculares (GARCIA OCHOA et al., 2000).

2.2.1 Xantana

A  goma xantana é um  biopolimero  classificado  como
heteroexopolissacarideo ramificado, aniénico e produzido por fermentagdo pela
bactéria Xanthomonas campestris (NUSSINOVITCH, 1997). Essas bactérias
apresentam células em forma de bastonetes, Gram-negativas e ocorrem
predominantemente isoladas. Este polissacarideo € produzido por processos
biotecnoldgicos, com o emprego de técnicas de fermentacdo a temperatura
constante, em meios esterilizados, fonte de carboidratos, nitrogénio, fosfatos
(potassio) e minerais (KANG e PETTITT, 1993). Dentre as gomas microbianas, a

xantana ocupa lugar de destaque no mercado, por apresentar propriedades
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reoldégicas bastante distintas e incomuns, tais como alto grau de
pseudoplasticidade e elevada viscosidade, mesmo a baixas concentracdes.

A xantana é formada por uma estrutura primaria composta de repetidas
unidades de pentassacarideos (Figura 1), os quais possuem duas unidades de
glicose, duas unidades de manose e uma unidade de acido glucurénico (SWORN,
2000).

Figura 1 Unidade estrutural da xantana.

A estrutura quimica da cadeia principal de xantana consiste de unidades de
B-D-glicose, ligadas nas posi¢des 1 e 4, idéntica a da celulose. Os trissacarideos
ligados lateralmente a cadeia principal sdo compostos por uma unidade de acido
D-glucurdnico (B 1-2), duas unidades de manose ligadas na posi¢éao do O-3 e por
residuos de glicose ligados (a1-3) a cadeia principal. Estas ramificacdes
trissacaridicas ligadas a cadeia principal do polimero, resultam em uma estrutura
rigida. Esta estrutura pode existir na forma de simples, dupla ou tripla hélice
(VERGELATI e PEREZ, 1987), e pode interagir com outras moléculas de polimero
para formar um complexo (GARCIA OCHOA et al., 2000). Além disso, as cadeias
trissacaridicas laterais conferem solubilidade em meio aquoso e, juntamente com
os acidos glucurénico, piravico e acético, conferem ionicidade a xantana (MISAKI,
1993). O alto grau de 4&cido piravico presente na molécula da xantana
(aproximadamente 60%), que € fundamental nas propriedades em solucao deste
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hidrocolbide, faz com que exista uma extraordinaria resisténcia a hidrélise e
mudancas na viscosidade (MORRIS, 2006).

Comercialmente a xantana, se apresenta como um p6 da cor creme, soluvel
em agua fria ou quente, formando suspensdes aquosas opacas, altamente
viscosas a baixas concentragdes, mostrando um comportamento reoldgico
altamente pseudoplastico (KATZBAWER, 1998; KHOURYIEH et al., 2007) e em
elevadas concentracdoes pode apresentar uma notavel tensdo de cisalhamento
inicial (KANG e PETTIT, 1993; SONG et al., 2006).

As propriedades reolégicas das suspensbes de xantana sdo altamente
dependentes da concentragcdo de polimero e de qualquer eletrélito adicionado
(PELLETIER et al., 2001; SWORN, 2000), além do tempo de fermentacao utilizado
na producdo (CONCEICAO et al., 2000). As propriedades reoldgicas das
suspensoes de xantana podem depender das cepas utilizadas e dos processos
utilizados para obtengdo do biopolimero (ANTUNES et al., 2000; FUNAHASHI et
al., 1987; MOREIRA et al., 1997; SOUZA, 1999; TORRES et al., 1993).

A xantana é extremamente pseudoplastica, e esta € uma caracteristica
muito desejada em diversas situacées (SWORN, 2000). Do ponto de vista
sensorial, os polissacarideos que possuem comportamento pseudoplastico
provocam menor sensacdo de gomosidade na boca do que aqueles com
comportamento newtoniano. A taxa de cisalhamento da mastigacao € considerada
como entre 50-200 s (MORRIS, 2006). A xantana exibe viscosidades muito
baixas nesta faixa de taxa de cisalhamento, fazendo com que o produto
alimenticio no qual é utilizada pareca menos viscoso ao paladar e o sabor seja
mais bem notado (CHALLEN, 1993).

2.2.2 Carragena

A carragena é um hidrocoléide extraido de algas marinhas vermelhas das
espécies Gigartina, Hypnea, Eucheuma, Chondrus e Iridaea de estrutura
molecular altamente sulfatada (NUSSINOVITCH, 1997). A carragena localiza-se
na parede das células e na matriz intercelular do tecido das algas. E um

polissacarideo de alta massa molecular com conteldo de éster sulfato de 15 a
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40%, formado por unidades alternadas de D-galactose e 3,6-anidro-galactose (3,6-
AG), unidas por ligacées a-1,3 e B-1,4-glicosidica (Figura 2). A posicdo e o
namero de grupos de éster sulfato, bem como o conteddo de 3,6-AG, determinam
as diferencas primarias entre os tipos de carragena (Figura 3). Maiores niveis de
éster sulfato implicam em menor forca de gelificacdo e baixa temperatura de
solubilizacao. A carragena tipo kappa contém de 25 a 30% de éster sulfato e de 28
a 35% de 3,6-AG. A carragena tipo iota contém de 28 a 35% de éster sulfato e de
25 a 30% de 3,6-AG. A carragena tipo lambda contém de 32 a 39% de éster
sulfato e ndo contém 3,6-AG. Na industria alimenticia as carragenas tém um

amplo uso em produtos lacteos, sobremesas e confeitos, produtos carneos,

panificacdo, molhos e sopas.
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Figura 3 Diferentes tipos de carragena.
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A carragena é soluvel somente em solventes altamente polares, sendo a
agua o mais importante. O pé de carragena dissolve-se lentamente e produz uma
solucdo viscosa em temperaturas acima do intervalo de gelificacdo. Todas as
carragenas sao soluveis em agua quente (40 e 70°C), dependendo das

concentracdes dos cations. Em agua fria, somente a A-carragena e os sais de

sédio dos tipos kappa (K) e iota (1) sdo soluveis. Os sais de potassio e calcio das

K e l-carragenas ndo sao soluveis em agua fria, porém, exibem expansao por
hidratacdo consideravel em funcado da concentracdo, tipos de cations presentes,
temperatura da agua e condi¢des de dispersao (IMESON, 2000).

De acordo com Imeson (2000) as propriedades espessantes e gelificantes
dos diferentes tipos de carragena sao completamente diferentes. Além das
variagdes na estrutura quimica, as propriedades da carragena em solugdo aquosa

depende da composicao do meio, principalmente de sua forca ibnica (MORRIS et

al., 1984; PICULELL, 2006; TYE, 1990; URUAKPA e ARNTFIELD, 2004). A k-
carragena forma um gel firme com ions potassio K*, enquanto que a 1 € A-

carragena € pouco afetada pela presenca deste ion. A 1-carragena interage com
os fons calcio (Ca?") para formar géis elasticos e macios, mas a adicdo de sais
nao tem efeito nenhum nas propriedades da A-carragena (BUBNIS, 2000).

As carragenas sao polimeros anibnicos, instaveis na forma acida e sao
comumente vendidas como misturas com os sais de sédio, potassio e calcio. A A-
carragena é usada para aumentar a viscosidade agindo como espessante nao
gelificante (RUITER e RUDOLPH, 1997; SPAGNUOLO et al., 2005), enquanto que
as K e 1 -carragenas sao misturadas com calcio e potassio, sendo
comercializadas para aplicacbes como agentes gelificantes (NISHINARI, 2006;
RAMSDEN, 2004). As trés carragenas podem ser misturadas em diferentes
proporcoes para atingir um comportamento reolégico desejado (PICULELL, 2006).

As solucbes aquosas de carragenas sao altamente viscosas. Essa
caracteristica é decorrente da sua linearidade estrutural e natureza polieletrdlita. A
repulsdo mutua, decorrente dos varios grupos sulfatos carregados negativamente

ao longo da cadeia, faz com que a molécula fique altamente estendida, enquanto
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qgue sua natureza hidrofilica permite que a estrutura esteja cercada por moléculas
de agua imobilizadas (GUISELEY et al., 1980).

De forma geral as solucbes de carragena exibem caracteristicas nao-
newtonianas e pseudoplasticas (LIZARRAGA et al., 2006). A viscosidade aumenta
com a concentracdo (YASSEN et al, 2005) e decresce com o aumento da
temperatura (MARCOTTE et al., 2001), dependendo da massa molecular e da
presenca de outros polimeros (PICULELL, 2006). A presenca de sais em solucdes
de carragena reduzem a viscosidade (NISHINARI, 2006).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Matéria-Prima

A goma xantana (KELTROL 521) foi fornecida pela Kelco (Brasil) e a A-
carragena (VISCARIN GP209) pela FMC Biopolymer (Brasil). As suspensdes de
xantana e carragena (1,0 % p/p) foram preparadas em agua deionizada sob
agitacao mecanica a 25°C por 30 minutos para evitar a formagao de agregados ou
fléculos. Posteriormente, as suspensdes foram centrifugadas a 8000 RPM para
remover bolhas de ar e armazenadas sob refrigeracdo a 16°C durante 24 horas

para completar sua hidratacao e relaxar as tensoes.

3.2 Caracterizacao das particulas inertes e propriedades de interface

O processo de secagem em leito de jorro fluidizado das suspensdes de
carragena e xantana, preparadas a partir do produto comercial, foi feito usando
particulas inertes esféricas de vidro e esferbéides termoplasticos de ABS como

fonte de atrito e troca térmica.

3.2.1 Densidade da particula

A densidade das particulas inertes (p,) foi avaliada por picnometria usando
agua destilada a 25°C como liquido de referencia. A densidade foi determinada

com a Equacéao (1):

IOL(ms_mo) [1]

(mz _mo)_(msl _ms)

Py, =

Nesta equacao:
o= Densidade do liquido de referéncia.

mg= Massa da particula inerte + picnémetro.
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m,= Massa do picnémetro vazio.
mi=Massa do liquido + picnédmetro.

mg=Massa do picndmetro + particulas inertes + liquido de referéncia.

3.2.2 Densidade aparente ou “bulk”

A densidade “bulk” das particulas foi determinada pela razdo entre a massa
das particulas e o volume que elas ocupam em um recipiente de volume
determinado, quando arranjadas aleatoriamente (MOHSENIN, 1987). O recipiente
usado foi um cilindro de acrilico com didmetro de 6,31 cm e altura de 8,4 cm.
Todas as medi¢des foram feitas em triplicata.

3.2.3 Morfologia

O didmetro médio (d,) da particula e sua circularidade (C) foram
determinados a partir de uma analise de processamento de imagens. As particulas
inertes (vidro ou ABS) foram distribuidas sobre uma lamina plastica e fotografadas
com uma camera digital (Nikon SLR D60). A camera foi colocada em uma base
metélica e a 10 cm acima da lamina plastica. As particulas foram fotografadas em
formato colorido (RGB), com tamanho de 3072 x 2304 pixels e zoom éptico de 3x.
Para se obter uma amostragem estatisticamente significativa, utilizou-se um
namero minimo de 200 particulas. 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). O software IMAGEJ faz a medida da area de projecéao 2D (S) e perimetro
(P). Utilizando-se estas medidas, fez-se o calculo dos parametros didametro médio
(dp) da particula e sua circularidade (C) (RUSS, 2004):

d =2S/x 2]

P

Circularidade = C = 4r-5 [3]
PZ
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3.2.4 Angulo de contato particula-suspensio

O angulo de contato suspensao/material inerte (Figura 4) foi avaliado
usando o método de processamento de imagens através dos programas ADOBE
PhotoshopCS4 (Adobe Systems, USA) e ACROBAT professional 6.0 (Adobe
Systems, USA). Uma camera digital Nikon D60 de 10,2 mega pixels acoplada a
uma lente ética vr 18-55 mm foi usada para fotografar as suspensoées na interface
com o material inerte. Uma seringa descartavel foi usada para aplicar uma gota de
2 ml sobre a uma superficie plana do inerte. As medidas foram feitas em triplicatas

a temperatura ambiente.

Solucéo

Superficie do material inerte

Figura 4 Angulo de contato (interface liquido-sélido).

3.3 Secagem em leito de jorro fluidizado bidimensional

3.3.1 Equipamento

Foi utilizado o sistema de secagem de leito de jorro fluidizado bidimensional
(Figura 5) disponivel no Departamento de Engenharia de Alimentos desenvolvido
por Maialle (1996). Este equipamento é constituido de um ventilador com 12,5 HP,
aquecedor de ar, linha de transporte de ar (jorro-anulo) e uma camara de secagem
construida em acrilico de 10 mm de espessura com uma base de 0,3 m de largura
e 1 m de altura. Na base do secador, a area total de entrada do ar é 0,015 m?
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(0,3x0,05 m), para o jorro de 0,0025 m? (0,05x0,05 m) e o restante é &rea efetiva
do anulo (0,011 m?).

[— /L

/|| "

/;tziﬁ

=

b —rgo—
Y

Figura 5 Vista Lateral e frontal do secador bidimensional: (A) Ventilador
centrifugo; (B) Valvula globo; (C) Medidor de fluxo; (D) Aquecedor elétrico; (E)
Regulador de voltagem; (F) Derivagao do ar; (G) Uniformizador da linha de fluxo
do ar; (H) Distribuidor de ar para o jorro e anulo; (l) Flanges; (J) Alimentacao de ar
para o anulo; (K) Leito de acrilico; (L) Ciclone; (M) Alimentacao de ar para o jorro;
(N) Ponto de alimentag&o da suspensao.

A entrada de ar do jorro é centralizada e quadrangular. As regiées do anulo
sdo compostas por placas perfuradas com furos de 2 mm de didmetro somando
2% do total da area da placa, disposta em um angulo de inclinagdo de 45°. Uma
tela fina com furos de 0,5 mm de diametro é instalada na base do sistema, a fim
de impedir que os inertes penetrem pela tubulacdo do equipamento.

As linhas de transporte de ar do jorro e da aeracao do anulo sao tubulagdes
de ferro galvanizado com duas polegadas de didmetro. A linha de transporte para

o jorro contém um retificador de fluxo instalado imediatamente abaixo de uma
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base distribuidora para estabilizar o jorro. Uma valvula globo controla a vazao total
no sistema. As vazdes das linhas que conduzem o ar para o jorro e para o anulo
também sao controladas por duas valvulas globo, de maneira independente. A
vazao de ar no jorro e anulo foi determinada por meio de placas de orificio
calibradas, sendo medidas as quedas de pressao por manémetros diferenciais tipo
U e usando agua como fluido de referéncia manomeétrico.

O aquecedor de ar consiste em cinco resisténcias aletadas que funcionam
independentemente cada uma delas com uma poténcia integral de 1,5 kW. O
circuito elétrico do aquecedor foi ligado a um relé de estado sélido com dissipador
de calor. Um controlador digital modelo N1100 (Novus, Inglaterra) foi programado
pelo método PID e ligado ao relé para controlar de forma digital a temperatura do
ar de secagem com uma defasagem de 0,1 °C.

O leito foi preenchido e operado segundo a particula inerte usada. A
guantidade de inertes para a operagao do secador foi de 1,5 kg para vidro e 1,0 kg
de ABS.

Nos experimentos realizados, a alimentacdo da suspensao foi continua e
uniforme por meio da regulagem da vazdo usando um conjunto bomba peristaltica-
mangueira. A alimentacéo foi localizada na zona de jorro a 5 cm de sua base e foi
feita quando as leituras das temperaturas dentro do leito mostrassem que a
temperatura estava em equilibro térmico com o ar de secagem (aproximadamente
40 minutos).

Um sistema de aquisicao de dados FieldLogger-DigiRail-Field Chart (Novus,
Inglaterra) foi usado para coletar os registros de temperatura do ar de secagem e
queda de pressao no leito. O equipamento de aquisicao foi programado para fazer
varreduras de coleta de dados a cada minuto.

3.3.2 CondicoOes experimentais de secagem

Os estudos de secagem foram feitos utilizando esferas de termoplastico
ABS e vidro como particulas inertes, usando as condi¢des dadas nas Tabelas 1 e
2. Foi utilizado um planejamento experimental completo tipo 2° (Tabela 3). As

variaveis fluidodinamicas avaliadas, segundo a condicao de estudo foram: a queda
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de pressdo maxima, altura de jorro e largura da fonte, e velocidade da particula no

anulo e jorro.

Tabela 1 Fatores e niveis do planejamento experimental usando ABS como
particula inerte

NIVEIS**
FATORES
-0 -1 0 +1 +0
T:Temperatura do ar de secagem, °C. 43,2 50 60 70 76,8
V:Vazao de pasta, g/min. 1,3 2 3 4 4,7

J: % vazéo no jorro
. ] 43,2(4,8) 50(5,5) 60/(6,67) 70(7,78) 76,8(8,5)
(Velocidade do ar no jorro, m/s)

*A porcentagem de vazao no jorro foi baseado para uma vazdo total do sistema constante de 100 m*/h

n\1/4

** Valores de o calculados pela expresséo a= (2°) ™ , sendo +1,68 neste caso.

Tabela 2 Fatores e niveis do planejamento experimental usando vidro como
particula inerte

NIVEIS**
FATORES
-0 -1 0 +1 +0O
T:Temperatura do ar de secagem, °C. 43,2 50 60 70 76,8
V:Vazao de pasta, g/min. 0,33 1 1,5 2 2,7

J: % vazéo no jorro
. ) 43,2(4,8) 50(5,5) 60/(6,67) 70(7,78) 76,8(8,5)
(Velocidade do ar no jorro, m/s)

*A porcentagem de vazao no jorro foi baseado para uma vazio total do sistema constante de 100 m*/h.

m1/4

** Valores de a calculados pela expressao a= (27) ™, sendo +1,68 neste caso.
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Tabela 3 Matriz do planejamento experimental completo para as quatro variaveis
do processo de secagem (2°, mais 6 ensaios axiais e 2 repeticdes no ponto
central) para vidro e ABS

Temperatura, Vazao de suspenséao Jorro Anulo
Ensaio (°C) (g/min) %/ Vj %/Va
T Vv
1ABS 50 2 50/5,6 50/1,3
1V 50 1 50/5,6 50/1,3
2ABS 50 2 70/7,8 30/0,8
2V 50 1 70/7,8 30/0,8
3ABS 50 4 50/5,6 50/1,3
3V 50 2 50/5,6 50/1,3
4ABS 50 4 70/7,8 30/0,8
4V 50 2 70/7,8 30/0,8
5ABS 70 2 50/5,6 50/1,3
5V 70 1 50/5,6 50/1,3
6ABS 70 2 70/7,8 30/0,8
6V 70 1 70/7,8 30/0,8
7ABS 70 4 50/5,6 50/1,3
7V 70 2 50/5,6 50/1,3
8ABS 70 4 70/7,8 30/0,8
8V 70 2 70/7,8 30/0,8
9ABS 43,2 3 60/6,7 401
9V 43,2 1,5 60/6,7 40/1
10ABS 76,82 3 60/6,7 40/1
10V 76,82 1,5 60/6,7 40/1
11ABS 60 1,3 60/6,7 40/1
11V 60 0,3 60/6,7 40/1
12ABS 60 4,7 60/6,7 40/1
12V 60 2,7 60/6,7 401
13ABS 60 3 43,2/4,8 56,8/1,4
13V 60 1,5 43,2/4,8 56,8/1,4
14ABS 60 3 76,82/8,5 23,2/0,6
14V 60 1,5 76,82/8,5 23,2/0,6
15ABS 60 3 60/6,7 40/1
15V 60 1,5 60/6,7 40/1
16ABS 60 3 60/6,7 40/1
16V 60 1,5 60/6,7 40/1

V e ABS: inertes de vidro e particulas termoplasticas. Vj e Va séo as velocidades do ar no jorro e anulo (m/s),
respectivamente.
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Os dados experimentais foram ajustados ao seguinte modelo polinomial
quadratico da Equagéo (4):

Y=by+BT+b, Vb, J+b, T2 b,V +b P+, TVARTI b, VT

A

Nesta expressdo, y representa a variavel resposta obtida

experimentalmente (producdo de pd, retencdo de sdlidos, teor de umidade,
velocidade da particula, altura de jorro, largura da fonte e propriedades
reolégicas). T, V e J sdo as variaveis codificadas para a temperatura de ar de
secagem, vazao de suspensdo e porcentagem de vazao de ar que passa pelo
jorro, bp € b; sdo os coeficientes de ajuste do modelo obtido pela regressdo. A
analise estatistica e obtencdo das superficies de respostas foi feita usando o
software STATISTICA v 5.5 (Statsoft, USA) com um nivel de significancia de 5%.

Para avaliar as varias respostas simultaneamente e encontrar os valores
operacionais 6timos das variaveis independentes foi usada a abordagem da
técnica da desejabilidade “desirability”. Esta técnica consiste em converter cada
resposta yi em uma funcao individual de desejabilidade di, que varia em uma faixa
de 0 < di < 1. Se a resposta for desejavel di=1 e, para respostas fora da regidao
aceitavel di=0, escolhendo-se assim a intensidade das variaveis independentes de
modo a maximizar a desejabilidade global. Os parametros s e t foram fixados
iguais a um, sendo que quando s>1 é dada maior énfase para os pontos proximos
ao valor alvo e se s<1 isto se torna menos importante e t € o peso da variavel
resposta na desejabilidade global e, quando o valor € um, a funcdo de
desejabilidade é linear (HILL e LEWICKI, 2005).

3.3.3 Operacao do secador

A operacao de secagem iniciou-se com a introducdo das particulas inertes
(ABS ou vidro) no equipamento desligado. O jorro foi formado injetando o ar na
base do leito e a circulacdo dos sélidos foi conseguida variando-se a quantidade
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de ar que passava pelo jorro e anulo por meio das valvulas globo instaladas na
tubulacdo. Os ensaios do planejamento experimental foram realizados mantendo-
se a vazdo total de ar de secagem de 100 m%h, que segundo os testes
preliminares foi a maxima capacidade do equipamento capaz de fornecer
simultaneamente as quantidades de ar requeridas no planejamento experimental.
Com o estabelecimento do jorro segundo a condicdo de secagem, o aquecedor foi
ligado e o ar aquecido até a temperatura desejada. Antes de se iniciar a
alimentacao de suspensao (xantana ou carragena), o leito de particulas inertes foi
aquecido até atingir o equilibrio térmico com o ar de secagem (= 40 min). Uma vez
atingida esta condicdo, a suspensao foi alimentada continuamente na regidao do
jorro com a ajuda de um conjunto bomba peristaltica (LS Masterflex-mangueira).
Logo, era ligado o sistema de aquisicdo de dados e programado para coletar
registros a cada minuto. Para cada ensaio do planejamento experimental, 600
gramas de suspensao de goma xantana ou A-carragena (1 % p/p) foram usados.
Um ciclone foi instalado na saida do equipamento para coletar o p6. Uma vez
finalizado o ensaio, as particulas inertes eram removidas por transporte
pneumatico e o aquecedor era desligado. Durante a secagem, as temperaturas
dentro do leito, queda de pressao, altura do jorro, largura da fonte e as
velocidades das particulas inertes no jorro e &nulo foram continuamente

determinadas.

3.4 Avaliacao do processo de secagem

O processo de secagem segundo as condicdes definidas no planejamento
experimental (Tabela 3), foi avaliado quanto ao desempenho do secador,
caracteristicas fluidodinamicas do processo e de qualidade do produto final.

27



3.4.1 Desempenho do secador

3.4.1.1 Eficiéncia de producao (77p) do p6 biopolimérico

Foi avaliada segundo a metodologia definida por Medeiros (2001),
comparando a quantidade de matéria seca alimentada sob a forma de solucéo
(M>) e a quantidade de matéria seca coletada em p6 no ciclone apds o processo
de secagem (M;). A eficiéncia foi calculada de acordo com a Equacéo (5):

_ M
r =, [5]

3.4.1.2 Retencao de soélidos (RS) no leito

Uma vez finalizado o ensaio, as particulas inertes eram removidas do
secador usando transporte pneumatico e coletadas num recipiente. As particulas
inertes com material retido eram pesadas (M,), logo, eram lavadas e esfregadas
fortemente usando agua. As particulas limpas eram levadas para uma estufa de
convecgao forgcada a 65°C durante 24 horas e sua nova massa medida (Ms). A
porcentagem de retencdo de sélidos no leito foi determinada de acordo com a
Equacéo (6):

RS(%) = {%} *100 [6]

2

3.4.2 Estudo fluidodinamico do secador

3.4.2.1 Velocidade minima de Jorro e minima de fluidizacao

Os valores da vazao de ar no jorro do planejamento experimental (Tabela 3)
foram definidos em fungdo da vazao minima de jorro. A velocidade minima no

jorro (V) foi determinada usando goma xantana (1 %p/p) para uma temperatura
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de secagem de 40°C e vazao de pasta de 3 g/min. Para determinar esta
velocidade, a valvula que controla a vazdo no anulo foi fechada completamente
enquanto que a valvula que controla a vazao de ar no jorro foi lentamente aberta
até atingir uma queda de pressao no leito constante. Essa queda de pressao era a
diferenca de pressao entre a base e o topo do secador. Uma vez atingida esta
condigéo de jorro estavel, a vazao no jorro foi diminuida fechando-se lentamente a
valvula que controla a entrada de ar. Nos processos de aumento e diminuicdo da
vazao de ar foram registradas as quedas de pressao no leito. A vazao de ar no
jorro foi determinada através da queda de pressao registrada pela placa de orificio
calibrada, instalada na tubulacdo. As quedas de pressao na tubulacédo do jorro e
no leito foram registradas usando transmissores de pressdo e um sistema de
aquisicao de dados (FieldLogger-DigiRail-Field chart, Novus). As medidas foram
feitas em triplicata com amostragem de dados feita a cada minuto.

Para determinar a velocidade minima de fluidizacao (V) um procedimento
similar ao anterior foi feito. Neste caso, a valvula do jorro foi fechada
completamente e se abriu lentamente a vélvula que controla a vazdo de ar no
anulo. As quedas de pressao no leito e na tubulacdo do anulo foram coletadas no
sistema de aquisicdo de dados fazendo amostragem de dados a cada minuto. As
medidas fora feitas em triplicata.

3.4.2.2 Queda de pressao no leito
A queda de pressdao maxima no leito foi determinada entre a base e o topo
do secador usando um transmissor de pressao diferencial modelo R42 da Cole

Parmer Instruments. O sensor de pressao foi conectado ao sistema de aquisicao
de dados para registrar os valores das medidas ao longo do tempo.
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3.4.2.3 Altura do jorro e largura da fonte

Para cada condi¢do de secagem do planejamento experimental, a altura do
jorro (A)) e largura da fonte (Ls) foram determinadas fazendo leituras diretamente
na parede do secador com ajuda de uma escala numérica horizontal e vertical
(Figura 6). As medidas foram feitas em quintuplicatas para cada ensaio
experimental.

Figura 6 Determinacdo da largura da fonte (L) e altura maxima de jorro (A;) para o
leito de particulas.

3.4.2.4 Velocidade da particula no leito

A velocidade foi determinada fazendo filmagens separadas no anulo e jorro
com uma duracado de 2 minutos cada. Uma camera de video (Sony HVR-HD 1000)
e uma camera digital Nikon D60 foi usada e os filmes foram analisados com o
software Windows Movie Maker®. No filme foi localizada a trajetéria de

30



deslocamento da particula para a determinacdo do tempo e distancia percorrida
pela mesma. A distancia deslocada pela particula foi estabelecida por uma escala
numérica e os filmes foram feitos depois de 40 minutos apds o inicio da
alimentag&o da suspensdo no secador. A velocidade (V) foi determinada usando

a Equacéo (7):

V,=27 (x—l’] 7]
t}’

Onde Z, x, e t, é o fator de escala, distancia e tempo de deslocamento da

particula, respectivamente.
3.4.2.5 Distribuicao de temperatura no leito

O campo de distribuicdo de temperatura no leito foi medido através de nove
termopares tipo PT100, sendo distribuidos cinco no jorro e o resto no anulo (Figura
7). Os termopares foram conectados a um sistema de aquisicdo de dados
(FieldLogger-DigiRail-Field Chart) marca Novus.

Figura 7 Distribuicao de temperatura no leito de jorro fluidizado bidimensional:
Jorro (A) e Anulo (B).
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3.4.3 Propriedades do produto

3.4.3.1 Caracterizacao reoldgica

As suspensfes aquosas de goma xantana e A-carragena, preparadas a
partir do produto comercial e reconstituido, foram submetidas a ensaios reolégicos
estacionarios e dindmicos, usando um reémetro de tensdo controlada Carri Med
CSL? 500 (TA Instruments, New Castle, Delaware, USA), com geometria de cone-
placa de aco inoxidavel de 60 mm de didmetro e dngulo de 1°59".

3.4.3.1.1 Determinacao das curvas de escoamento

Primeiramente, as curvas de escoamento foram determinadas entre
0-300 s’ utilizando o médulo de deformagdo controlada, para quantificar o
intervalo de tensdo a ser aplicado. Posteriormente, trés rampas continuas de
escoamento, foram efetuadas dentro do intervalo de tensdo determinado, para a
verificacdo da existéncia de dependéncia com o tempo. A primeira rampa (subida
1) teve tensdo crescente (de 0 a tensdo equivalente a 300 s™) seguida por uma
rampa decrescente (descida 1) e, posteriormente, por uma nova rampa crescente
de tensdo (subida 2). Este procedimento foi efetuado para eliminar o efeito do
tempo nas suspensoes.

Os dados de tensdo e taxa de cisalhamento obtidos na ultima rampa
(subida 2) foram ajustados aos diferentes modelos de escoamento, com obtencéo
dos parametros pelo método iterativo Quasi-Newton, realizado pelo software
Statistica v.5.5 (STATSOFT, USA). As curvas de escoamento foram ajustadas

utilizando-se os seguintes modelos:

Modelo lei da poténcia:

n, =k(y)" [8]
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Modelo Herschel-Bulkley

— 11 To
n,=k(y)" +-* 9]
4

Modelo de Cross:

[10]

Onde:

., 7. 7= Viscosidade aparente, viscosidade a taxa de cisalhamento zero e taxa
de cisalhamento tendendo a infinito, Pa.s.

K = Indice de consisténcia do fluido, Pa.s"

m = Expoente do modelo de Cross, adimensional.

n= indice de escoamento do fluido, adimensional.
7 = Tenséo de cisalhamento, Pa.
To= Tensdo de cisalhamento residual, Pa.

A = Constante de tempo de Cross, s.
y = Taxa de cisalhamento, s™.
O coeficiente de determinacdo (R? e o valor quadratico médio do erro

(RMS) foram utilizados como parametros de controle de qualidade do ajuste. O

valor quadratico médio do erro foi determinado como:

RMS:\/%!%{MJ ]*100 [11]

N Uexp
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Onde U.p € U, sdo os valores experimentais e preditos pelo modelo

respectivamente.

3.4.3.1.2 Ensaios oscilatorios ou em cisalhamento dinamico

Inicialmente foram feitos ensaios de varredura de tensdo em uma
freqiéncia de 0,1Hz para a determinagéo do intervalo de viscoelasticidade linear.
As varreduras de freqiéncia foram feitas sempre com o maior valor possivel de
tensdo de cisalhamento dentro da linearidade, pois assim se minimizam os
problemas referentes a sensibilidade do equipamento. Para a obtencdo dos
espectros mecéanicos, os ensaios dinamicos foram feitos com uma varredura de
frequéncia entre 0,1 e 10 Hz, usando uma tensao fixa dentro do intervalo de
viscoelasticidade linear das suspensdes. As varidveis determinadas durante os

ensaios oscilatérios dindmicos foram:

J Moédulo de armazenamento(G):

o7 cos(0) (2]
Y

. Médulo de perda (G™):

GrrJOL:(‘” [13]
/4

o Tangente de perda:

G
Tan(d)=— 14
an(0) G [14]

O efeito da temperatura nas propriedades reoldgicas das suspensodes foi
avaliado em 25, 50, 60 e 70°C para a goma comercial xantana e 25°C para a
goma obtida pelo processo de secagem. Para a A-carragena, as suspensodes
foram avaliadas em 25 e 50°C para a goma comercial e 25°C para o material
obtido pela secagem. A temperatura de andlise foi mantida constante através de
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um sistema “Peltier’ instalado na placa inferior do reémetro. Todos os ensaios

foram realizados em triplicatas.

3.4.3.2 Teor de umidade final

O teor de umidade das amostras foi determinado utilizando-se a
metodologia da norma AOAC Official Method 920.151 (1995). As amostras de pé,
com uma massa entre 2 e 3 g, foram colocadas em pesa-filiros e secas em estufa
a vacuo, a 60 °C e sob pressao de 100 mm Hg, até o peso torna-se constante. Os

ensaios foram feitos em duplicata.

35



36



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Testes Preliminares

4.1.1 Caracterizacao das particulas inertes

Num processo de secagem com particulas inertes a determinacdo das
caracteristicas fisicas é fundamental pela importancia na fluidodinamica,
desempenho e operacdo do secador. Na Tabela 4, encontram-se os valores
médios do didmetro, circularidade, densidade da particula, densidade e
porosidade “bulk” para o material inerte de vidro e termoplastico ABS. Os
resultados mostram que as particulas de vidro sdo mais pesadas e esféricas do
que as particulas de ABS que entretanto apresenta uma porosidade “bulk” menor.
Assim, na secagem em leito de jorro o atrito entre as particulas é favorecido com o
uso do vidro devido a seu maior peso enquanto que a transferéncia de calor é
favorecida com uso do ABS devido ao aumento da area superficial de troca
térmica (particulas de menor tamanho) e uma melhor circulacdo do ar no anulo

(maior porosidade “bulk”).

Tabela 4 Caracteristicas de particulas inertes de vidro e ABS

Particula Diametro Circularidade Densidade Densidade  Porosidade

. : Particula “bulk” “bulk”
Inerte mm Adimensional o
(mm) ) (kg/md) (kg/m?) (%)
Vidro 3,6+0,1 0,9+0,1 2509,2+7,6 1512,7+6,1 39,125
ABS 2,7+0,3 0,8+0,1 1077,1+46  620,545,1 51,643,2

Na Tabela 5, apresentam-se os valores do angulo de contacto entre as
suspensoes de goma xantana e carragena (1 % p/p) com o material inerte usado.

Tabela 5 Angulos de contato na interface com o material inerte
Angulo de contato (9)

Suspensao Vidro ABS
Xantana 36,8+1,3 45,6+1,6
Carragena 19,25+2 2 36,7+0,9
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O angulo de contato usando vidro como inerte foi menor para as
suspensoes de A-carragena, sendo que com ABS-xantana observou-se o maior
valor. Assim, as suspensbdes de carragena apresentam um maior grau de
aderéncia superficial (menor angulo de contato) o que dificulta a sua remocéao
apos a secagem, particularmente, quando € usado o vidro como material inerte.
De acordo com Vieira et al. (2004), um baixo angulo de contato representa uma
alta adesao da suspensao sobre a particula inerte, melhorando assim o processo
de recobrimento, processo contrario ao desejado. Na Figura 8 observam-se o0s
angulos de contato para a suspensao de xantana em vidro e ABS.

Figura 8 Angulo de contato para suspensdes de goma xantana na interface sélida
vidro (A) e ABS (B), respectivamente.

4.1.2 Velocidade minima de jorro e fluidizacao usando particulas inertes de
vidro

Na Figura 9, mostram-se as quedas de pressao no jorro e anulo em fungao
da velocidade do ar para o leito preenchido com 1,5 kg de esfera de vidro e sem
aeracdao no anulo. Os resultados da Figura 9A mostram que uma velocidade
minima de jorro de 4,5 m/s (40,5 m®h) foi necesséaria para o estabelecimento do
jorro. Este valor foi usado para definir o planejamento experimental. Além disso, os
resultados da Figura 9B indica que nao foi possivel fluidizar o leito com as
condigdes de vazao de ar no anulo fornecido pelo ventilador do equipamento.
Assim, para o planejamento experimental dado na Tabela 3 o equipamento foi

operado sob condicdes de jorro aerado.
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Figura 9 Queda de pressio no leito com particulas de vidro: Jorro (A) e Anulo (B).

4.1.3 Velocidade minima de jorro e fluidizacao usando particulas inertes de
ABS

Na Figura 10 sdo mostradas as quedas de pressao no jorro e anulo com o
aumento da velocidade do ar para o leito preenchido com 1,0 kg de esferbides de
ABS. Os resultados da Figura 10A mostram que a velocidade minima de jorro foi
de 3,6 m/s (32,4 m%h). Os resultados da Figura 10B mostram que foi possivel
fluidizar o leito com uma velocidade na faixa de 1,4-1,6 m/s (55,44-63,36 m®h) no

anulo.
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Comparando a velocidade minima de fluidizagdo com os valores do
planejamento experimental (Tabela 3) existe a possibilidade de ter ocorrido regime
de jorro fluidizado na secagem com ABS. Em algumas condigdes, a velocidade do
ar no anulo foi préxima ou maior que a velocidade minima de fluidizagéo, além de

haver a contribuicdo da vazao de ar no jorro que pode passar ao anulo.
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4.1.4 Estudo do colapso do leito para suspensao de A-carragena

Uma das limitacdes da secagem em leito de inertes é a remogao incompleta
dos sélidos depositados sobre as particulas, resultando em tempos longos de
processo que podem culminar no bloqueio do leito. Portanto, € necessario o
estudo da maxima vazado de suspensao no qual se mantém uma adequada
fluidizagao e circulacao dos inertes no leito.

Na Tabela 6 sdo apresentados os resultados de colapso do leito em fungao
da vazao de alimentagdo da suspensdo. O secador foi operado para uma vazao
de ar tanto no jorro e no anulo de 50 m*h que correspondem a velocidades do ar
no jorro de 5,55 m/s e no anulo de 1,11 m/s e a temperatura de secagem foi de
70°C. Os resultados indicaram que nao foi possivel operar o leito com uma
alimentacdo continua para uma vazao de suspensao maior que 6,0 g/min. A
circulacdo de sélidos no leito foi bloqueada para um tempo de processo de 45

minutos para particulas de vidro e 65 minutos para ABS.

Tabela 6 Influéncia da vazao de alimentacdo de suspensao de A-carragena no
colapso de leito

. . ~ Observacao
Vazao d(z/?rlllirr?)entagao de colapso

Vidro ABS

1 Nao Nao

2 Nao Nao

3 Nao Nao

4 Nao Nao

5 Nao Nao

6 Sim Sim

4.1.5 Viabilidade de secagem da goma A-carragena

A possibilidade de secar a suspensdao de carragena foi avaliada
considerando a eficiéncia de producdo de pd (Tabela 7), utilizando vazdes de

alimentacdo em que n&o ocorresse colapso do leito.
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Tabela 7 Viabilidade de secagem de suspensao de A-carragena usando vidro e
ABS como material inerte

Vazdo de Vazao de ar Produgcdo Retengao
suspensao Temp. A de pb de sélidos
Inerte  SUSPET (°C) Jorro Anulo op RS (°
(g/mln) (m3h—1/ms—1) (mSh—1/mS—1) Mp ( /0) ( /°)
o 1 70 50/5,6 50/1,3 0 100
S 3 70 50/5,6 50/1,3 0 100
= 4 70 50/5,6 50/1,3 0 100
0 1,5 70 50/5,6 50/1,3 31,25 63,75
2 3 70 50/5,6 50/1,3 25,32 68,68
5 70 50/5,6 50/1,3 11,23 80,77

Apesar de alimentar o secador com vazdes de suspensao razoavelmente
altas sem colapso (Tabela 7), os resultados mostraram que nao foi possivel
remover a carragena seca usando particula de vidro devido a alta afinidade entre
a suspensao de goma carragena e o material inerte, o qual pode ser explicada
pelo baixo angulo de contato na interface sélido/liquido (vidro/carragena) o que
pode ser observado na Tabela 5. Dessa forma, pode-se concluir que o “coating”
do vidro é o processo mais favorecido quando se usa carragena. Por outro lado,
usando ABS foi possivel secar a suspensao, porém com uma alta retencdo de

sélidos e baixa producao de pé.

4.1.6 Estudo de colapso do leito para suspensao de xantana

Na Tabela 8 sdo apresentados os resultados de colapso do leito em funcgéo
da vazao de alimentacdao da suspensao para as mesmas condicées de operacao
do secador avaliadas para a goma carragena. Os resultados indicaram que néo foi
possivel operar o leito com uma alimentagao continua acima de 4,5 g/min usando
particulas inertes de vidro e de 6 g/min usando ABS. A circulagdo de sélidos no

leito foi bloqueada para um tempo de processo de 55 minutos.
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Tabela 8 Influéncia da vazao de alimentacao de suspensao de xantana no colapso
de leito

Vazao de alimentacao Observagao
(g/min) de colapso
Vidro ABS
1 Nao Néo
1,5 Nao Nao
2 Nao Nao
2,5 Nao Nao
3 Nao Nao
3,5 Néao Nao
4 Nao Nao
4,5 Nao Nao
5 Sim Nao
5,5 Sim Nao
6,0 Sim Sim

4.1.7 Viabilidade de secagem de xantana

Mostra-se na Tabela 9 que foi vidvel secar suspensdo de goma xantana
usando o vidro e ABS como particulas inertes, apesar da alta retencao de sélidos
e baixa producédo de p6. Além disso, observa-se que para uma condicao de
operacao do secador perto a vazao de colapso do leito a producéo foi minima e a

retencao foi muito elevada.

Tabela 9 Viabilidade de secagem de suspensao de xantana usando vidro e ABS
como inerte

Vazao de Vazéo de ar Producdo Retencao

Inerte suspensao Tgrg;). Jorro Anulo de pé de soélidos
(9/min) (mh'/ms")  (m*h"/ms") Mp (%) RS (%)
o 1,32 70 50/5,6 50/1,3 48,25 46,23
ie) 3,0 70 50/5,6 50/1,3 36,32 57,68
> 4,5 70 50/5,6 50/1,3 10,23 81,77
0 1,5 70 50/5,6 50/1,3 45,25 48,93
2 3 70 50/5,6 50/1,3 38,32 55,68
5 70 50/5,6 50/1,3 15,23 77,77
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4.2 Secagem de suspensoes de xantana usando vidro e ABS como material
inerte

4.2.1 Performance do secador

Na Tabela 10, apresentam-se os resultados da producao de pé, retencéao
de sélidos no leito de inertes e teor final de umidade, para as diversas condicdes
experimentais. Os resultados indicam que usando vidro como material inerte a
melhor condi¢cdo de secagem foi obtida com a menor vazdo de pasta (0,32 g/min)
com producgéo de pd em torno de 70% e uma retencao de material de 18%. Além
disso, o teor final de umidade foi 0 mais baixo (3,5%) devido a maior facilidade de
secagem (menor pelicula de recobrimento), pois a razao entre as vazdes de pasta
e de ar foi muito baixa.

Observa-se da Tabela 10 e 11 que o uso do ABS como fonte de troca
térmica melhorou o desempenho do secador em todas as condi¢gdes de secagem
avaliadas, obtendo-se a melhor produgéao de p6 (58,64%) e a menor retencéao de
sélidos (35,66%) também com a menor vazao de suspensdo no secador (1,3
g/min). Em geral, os teores de conteudo de umidade do pd obtido usando ABS sao
ligeiramente maiores do que o pd obtido com o vidro, devido fundamentalmente a
que o secador foi operado com vazdes de pasta maiores e menor tempo de

processamento.
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Tabela 10 Producdo de pd, retencdo de sélidos e teor de umidade para as

diferentes condices de secagem de suspensdes de xantana usando ABS

Temperatura de ~ . . Teor final
secagem Vazezg/?neinr))asta Ar n(g/oj)o o Produgéo (?eeg%r;i%%% de

Ensaio (°C) de po (%) umidade
T y J (%) ° (%,b.8)
1 -1 (50) -1 (2) -1 (50) 37,6£2,3 51,7#42 7,5+0,3
2 -1 (50) -1 (2) 1 (70) 33,6£2,1 57,9+3,6 8,4+0,2
3 -1 (50) 1(4) -1(50) 31,8#1,5 58,9+3,8 8,9+0,4
4 -1 (50) 1 (4) 1 (70) 27,5+1,1 62,5+2,1 9,4+0,3
5 1 (70) -1 (2) -1 (50) 43,6%1,3 48,7+25 7,8+0,4
6 1 (70) -1 (2) 1 (70) 39,7¢23 51,6+1,9 7,9+0,5
7 1 (70) 1(4) -1 (50) 38,8£2,3 52,2+26 7,8+0,2
8 1 (70) 1(4) 1 (70) 37,6£1,7 52,115 8,0+0,1
9 -1,68 (43,2) 0 (3) 0 (60) 28,3+1,7 61,0+1,3 10,3%0,1
10 1,68 (76,82) 0 (3) 0 (60) 52,6+3,1 39,3+3,7 5,9+0,2
11 0 (60) -1,68 (1,3) 0 (60) 58,7+2,8 35,7#4,6 6,4%0,7
12 0( 60) 1,68 (4,7) 0 (60) 28,7+2,2 61,2+2,7 11,5+0,6
13 0 (60) 0 (3) -1,68(43) 39,6+2,1 52,5+1,8 7,8+0,5
14 0 (60) 0 (3) 1,68(77) 34,84£3,1 55,2+1,7 8,2+0/4
15 0 (60) 0 (3) 0 (60) 43,6+1,8 48,3+3,6 7,5%0,3
16 0 (60) 0(3) 0 (60) 41,2527 47,8828 7,2+0,1

Tabela 11 Producido de pd, retencao de sélidos
diferentes condices de secagem de suspensdes de xantana usando vidro

e teor de umidade para as

Temperatura de ~ , . Teor final
secagem Vaze(lg/trjn?nﬁasta Ar rzg/oj)o o Produgéo Eeefc'ﬂi%%% de

Ensaio (°C) de p6 (%) umidade

T y J (%) ° (%,b.8)
1 -1 (50) -1 (1) -1 (50) 23,7#0,1 63,3%4,1 6,9+0,6
2 -1 (50) -1 (1) 1 (70) 30,3+1,8 60,8+2,1 7,2+0,6

3 -1 (50) 1(2) -1(50) 23,8+2,1 63,318,3 10,1£0,4
4 -1 (50) 1(2) 1 (70) 21,3t0,4 73,3#8,2 8,0+1,3
5 1 (70) -1 (1) -1(50) 36,1+0,5 65,4x1,1 6,6+1,3
6 1 (70) -1 (1) 1 (70) 30,9+0,4 46,641 5,713
7 1 (70) 1(2) -1 (50) 27,2#0,4 53,7#1,0 5,8+0,7
8 1 (70) 1(2) 1 (70) 24,8+1,7 60,7£t0,6 7,1£0,4
9 -1,68 (43,2) 0(1,5) 0 (60) 22,2+1,4 60,910,2 6,910,4
10 1,68 (76,82) 0(1,5 0 (60) 30,5£3,4 61,1+2,1 5,1+0,1
11 0 (60) -1,68 (0,32) 0 (60) 69,6£7,2 17,5+6,2 3,5+0,9
12 0( 60) 1,68 (2,7) 0 (60) 21,9+1,8 62,5+21 5,8+1,3
13 0 (60) 0(1,5 -1,68(43) 32,8+1,8 58,6+2,1 6,5%0,1
14 0 (60) 0(1,5) 1,68(77) 25,7+2,9 57,3159 6,310,4
15 0 (60) 0(1,5) 0 (60) 27,610,3 65,2+1,6 8,3%0,2
16 0 (60) 01,5 0 (60) 27,4+0,3 66,6+1,3 8,1£0,2
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4.2.1.1 Efeito das condicoes de secagem sobre a eficiéncia de producao do
po

De acordo com a Figura 11, todas as variaveis estudadas apresentaram
efeitos estatisticamente significativos sobre a producao de pd, dentro do intervalo
de confianca de 95%. Tanto para as particulas de vidro como para ABS a vazao

de suspensao (V) e a temperatura foram as variaveis mais relevantes.
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Figura 11 Diagrama de Pareto para a resposta producao de p6 de xantana seca
com particulas inertes de vidro (A) e ABS (B).

Na Tabela 12 sdo apresentados a analise de variancia (ANOVA) e os
coeficientes do modelo de regressao obtido para a producao de p6. A qualidade
obtida para o ajuste foi de 79,53% para o vidro e 73,57% para o ABS, indicando
um ajuste razoavel entre os valores experimentais e previstos pelo modelo. O
teste F para a falta de ajuste nao foi significativo (Fra<Fiap), OU seja, 0 modelo
pode ser considerado preditivo. Observa-se que a eficiéncia média de producao
de pé para o vidro foi 28,2% e de 44,32% para ABS, mostrando uma menor
aderéncia superficial e uma melhor eficiéncia na remocado dos sélidos que
recobrem a particula quando materiais termoplasticos de ABS sao usados como

particula inerte na secagem de xantana. No entanto, os dois valores sdo0 menores
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que os reportados na secagem de feijao preto concentrado (FERREIRA et al.,
2002) e clara de ovo (CHRIST, 2006).

Tabela 12 Coeficientes de regressdao do modelo matematico codificado para a
producéo de pé de xantana

Material Inerte

Valores Vidro ABS
Feal/Fab 7,7 2,6
Fra/Fiab 0,9 0,5
R? 79,52 73,6
Média 28,204 44,314
Temperatura T 2,48 5,315
Temperatura T? -2,019 -2,090
Vazao de pasta V -7,628 -4,949
Vazao de pasta V? 4,835 -1,016
% Ar no jorro J -1,124 -1,399
% Ar no jorro J? -0,994 -3,219
T*V -0,773 0,901
T*J -1,447 0,706
V*J -0,803 0,594

A Figura 12 mostra a producdo de xantana em pd em funcdo da
temperatura de secagem e vazao de ar que passa pelo jorro em trés niveis de
vazao de suspensao. Os resultados da Figura 12 indicam que tanto para o leito
operado com vidro como com particulas termoplasticas de ABS existe um
consideravel aumento da producdo do p6 com o aumento da temperatura de
secagem. No entanto, a diminuicdo da quantidade de ar no jorro (aumento de
aeragcdo no anulo) causou um efeito mais significativo quando o leito foi
preenchido com vidro do que com ABS. O aumento da aeracédo no anulo fornece
uma transferéncia de calor mais eficiente e uma melhor circulagdo das particulas
inertes favorecendo a evaporagdo de agua da pelicula liquida da suspensao que
recobre as particulas inertes, ajudando a remocdo dos soélidos. A vazdo de
alimentacao de suspensao também teve um efeito significativo na producgao do pé.
Reduzindo-se a vazdo de pasta produziu um aumento na producdo de po.
Observou-se que para o leito operando com inertes de vidro, juntamente com
temperaturas de secagem acima de 65°C, vaz&o de ar no jorro entre 50-60 mh™ e
vazao de pasta menor que 1 g/min obteve-se a maxima producao de pé (50-60%).
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Para o leito com ABS, a maior producdo de p6 (50-60%) foi obtida com
temperaturas acima de 70°C, proporcdo de ar no jorro de 60% (60 m*h™") e vazao
de alimentacao de pasta menor que 2 g/min. Assim, o ABS permitiu a operacao do

secador com maior vazao de pasta o que significou um menor tempo de
processamento.
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Figura 12 Producéao de p6 de xantana em funcéo da temperatura de secagem e %
de vazao de ar no jorro para diferentes vazdes de suspensao de goma xantana: A

(0,33 g/min), B (1,5 g/min) e C (2,7 g/min) para vidro; D (1,3 g/min), E (3 g/min) e F
(4,7 g/min) para ABS.
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Os resultados das Figuras 9 e 10 mostraram que com as condi¢des de
operacao do equipamento ndo foi possivel trabalhar em jorro fluidizado utilizando
particulas de vidro como inerte, entretanto esta condicdo podia ser atingida com
as particulas de ABS (Vmiass=1,4 m/s). Para particulas de vidro uma analise de
tendéncia da Figura 9 indica que uma velocidade aproximadamente de 2 m/s
poderia fluidizar as particulas no anulo, o que concorda com o valor teérico de 2,2
m/s calculado usando a metodologia sugerida por Kunni e Levenspiel (2003). De
acordo com os resultados da Figura 12, a maior producao de pdé é para uma
porcentagem de vazdo de ar no jorro de 60% (60 m%h), o que significou uma
aeragdo no anulo de 40% (40 m®h), ou ainda, uma velocidade do ar no anulo (Va)
de 1 m/s. De acordo com Kunni e Levenspiel (2003) a relacédo entre a velocidade
do ar no leito e a velocidade minima de fluidizagdo (Va/Vm) € um indicativo do
efeito da turbuléncia criada dentro do leito. Para todas as condi¢cdes experimentais
(Tabela 3) esta relacdo é maior para as particulas de ABS e no caso de maior
eficiéncia de producéao é de 0,42 para o vidro e de 0,7 para o ABS. Portanto, uma
menor aderéncia superficial somada aos efeitos de turbuléncia fluidodinamica no
anulo melhorou de maneira geral a producao de pé usando particulas de ABS.

4.2.1.2 Efeito das condicoes de secagem sobre a retencao de solidos

Os efeitos estatisticos das diferentes variaveis do processo de secagem
sobre a retencao de sélidos (RS) no leito sdo apresentados na Figura 13. O efeito
negativo da temperatura indicou que uma diminuicdo da temperatura do ar de
secagem (T) aumentou a retencdo de soélidos. Novamente, a temperatura e a
vazao de suspensdo (V) mostraram ser as varidveis mais influentes no processo

de secagem.
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Figura 13 Diagrama de Pareto para a resposta retencao de sélidos de xantana
seca com particulas de vidro (A) e ABS (B).

Na Tabela 13, apresenta-se a andlise de variancia (ANOVA) e os
coeficientes de regressao para o modelo obtido para a retencao de sélidos (RS).
Os resultados indicam que a regressao foi estatisticamente significativa (Fca>Ftap)-
A qualidade obtida para o ajuste foi de 78,85% e 77,66% para o vidro e ABS,
respectivamente, o que indicou um ajuste razoavel entre os valores experimentais
e previstos pelo modelo. A falta de ajuste foi estatisticamente nao significativa
(Fra<Fiwp), ou seja, o modelo pode ser usado para a predicdo dos dados
experimentais. O valor médio da retengao de sélidos predito pelo modelo foi 65,55
% para o leito operado com vidro e de 49,45% para o leito operado com ABS. Isso
mostra que existe uma elevada retencao de sélidos na superficie da particula de

vidro e que o material termoplastico ajudou a melhorar essa remogao.
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Tabela 13 Coeficientes de regressdo do modelo matematico codificado para
predizer a retencao de sélidos de xantana no leito de acordo com a patrticula inerte

Material Inerte

Valores Vidro ABS

Feal/Ftap 9,5 4.4

Fea/Fiap 0,9 0,6
R® 78,55 77,66
Média 65,552 49,447
Temperatura T -2,508 -5,276
Temperatura T? NS 1,959
Vazao de pasta V 6,664 4,526
Vazao de pasta V? -7,153 0,989
% Ar no jorro J NS 1,499
% Ar no jorro J? -0,804 3,425
™V -1,208 -0,708

TJ -2,354 NS

V*J 4,729 NS

NS: Efeito ndo significativo

A retencdo de material no leito é mostrada na Figura 14 em funcdo da
temperatura do ar e a vazao de suspensao, para diversas porcentagens de vazao
de ar no jorro para ambos materiais inertes. Observa-se que as superficies de
respostas apresentaram tendéncias semelhantes exceto na forma e valores. O
acumulo de sélidos dentro do leito aumentou a medida que a vazdo de
alimentacdo também aumentou. A retencdo de material pode ser causada pela
intensificacao das forcas coesivas devido a coexisténcia de camadas liquidas fixas
e pontes liguidas, como conseqiiéncia das baixas taxas de evaporacado. O leito
operado com inertes de vidro e uma vazdo de suspensao maior que 2 g/min
apresentou uma alta retencédo de sélidos que atingiu valores de até 70%. Esta
mesma retencao de sélidos foi obtida usando termoplasticos de ABS com uma
vazao de pasta maior que 4 g/min. Usando inertes de vidro, esta retencao mostrou
uma tendéncia a diminuir com o aumento da aeragé&o no anulo, o que também foi
observado por Christ (2006) na secagem de clara de ovo. No entanto, com 0 uso
de termoplasticos de ABS a retencdo de sélidos foi mais dependente da
temperatura de secagem que da aeracao no anulo. A alta afinidade de adesao
observada entre a suspensao de xantana e as particulas de vidro pode ser devida
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as forcas de atracdo entre as particulas

causada pela maior tensdo superficial
(MAZZONE et al.,1987).
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Figura 14 Retencéao de soélidos em funcao da temperatura de secagem e vazao de
suspensao de xantana para diferentes porcentagens de ar no jorro: A (43%), B

(60%) e C (77%) para vidro; D (43%), E (60%) e F (77%) para ABS.
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4.2.1.3 Efeito das condicoes de secagem sobre o teor final de umidade

Na Figura 15 pode-se observar os efeitos estatisticos das diferentes
variaveis do processo de secagem sobre a umidade final do pé de xantana. A
temperatura do ar de secagem (T) junto com a vazao de suspensao (V) foram
novamente as varidveis que mais influenciaram no teor de umidade final do p6. O
efeito da temperatura e da vazao de alimentacao da suspensao foram negativo e

positivo, respectivamente, no teor de umidade final da xantana.

\ B
T(Q) _

p=0,05
Efeito estimado (valor absoluto)

p=0,05
Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 15 Diagrama de Pareto para a resposta teor de umidade do p6 de xantana
seca com particulas de vidro (A) e ABS (B).

A andlise de variancia (ANOVA) para o teor de umidade e os coeficientes
do modelo de regressao sado apresentados na Tabela 14. De acordo com 0s
resultados a regressao foi estatisticamente significativa (Fca>Fian) com uma
qualidade do ajuste de 52,43% para vidro e 72,83% para ABS, indicando um
ajuste razoavel entre os valores experimentais e previstos pelo modelo. A falta de

ajuste ndo foi estaticamente significativa (Fra<Fiap)-
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Tabela 14 Coeficientes de regressdo do modelo matematico codificado para
predizer o teor de umidade final do pé de xantana

Material Inerte

Valores

Vidro ABS

Feal/Ftap 2,3 4,1
Fea/Fiap 0,95 0,83
R® 52,43 72,83

Média 8,055 7,83
Temperatura T -0,751 -1,708
Temperatura T? -0,402 0,463
Vazao de pasta V 0,618 1,346
Vazao de pasta V? -0,875 0,393
% Ar no jorro J -0,116 0,349

% Ar no jorro J? -0,250 NS
™V -0,411 -0,576

TJ 0,279 NS

Na Figura 16 é apresentado o teor de umidade final do p6 de xantana.
Baixas vazbdes de suspensdao associadas com altas temperaturas do ar de
secagem diminuiram a umidade do pé o qual é um efeito tipico na secagem de
suspensoes (BACELOS et al., 2005; BENALI e AMAZOUS, 2006; PAGLIARUSSI
et al., 2006; RE et al.,1990). O aumento da umidade do pd, com elevadas vazdes
de suspensao, poderia ser atribuido a tendéncia de saturacao do ar de secagem
que poderia levar ao colapso em condi¢cdes extremas (CUNHA et al., 2006).
Consequentemente, o aumento de areagdo no anulo exerceu um efeito
significativo. Observa-se que o leito operado com vidro forneceu um p6 com um
teor de umidade na faixa de 3,5-8% , o0 que foi menor ao obtido no leito de ABS (6-
12%). Esta diferenga pode ser atribuida, ao menos em parte, ao fato do leito ter
operado com particulas termoplasticas a maiores taxas de alimentacdo de
suspensao. No entanto, os teores de umidade estdo dentro da escala de valores
comumente obtidos em outros secadores comerciais. Altos valores do teor de
umidade estdo associados a baixas eficiéncias de producdo de pd e a altas
quantidades de sélidos retidos dentro do leito.
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Figura 16 Teor final de umidade em funcédo da temperatura de secagem e vazao

de suspensdo de xantana para diferentes porcentagens de ar no jorro: A (43%),
B(60%) e C (77%) para vidro; D (43%), E (60%) e F (77 %) para ABS.
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4.2.2 Avaliacao das caracteristicas fluidodinamicas

Nas Tabelas 15 e 16 sdo apresentadas as variaveis fluidodindmicas
avaliadas de acordo com as condi¢cdes do processo de secagem determinadas
pelo planejamento experimental. Observa-se que quando o leito é operado com os
inertes de ABS, a velocidade da particula no anulo e jorro, altura maxima de jorro
e largura da fonte foram maiores do que o leito operado com particulas inertes de
vidro o que é devido principalmente a menor densidade do termoplastico. Além
disso, observa-se que para as particulas de ABS existe maior variacdo nas
medidas particularmente na altura do jorro, indicando uma maior instabilidade
dindmica presente no leito (VIEIRA et al., 2004).

Tabela 15 Variaveis fluidodindmicas avaliadas na secagem de xantana usando
particulas inertes de ABS

Ensaio Velgcidade Velgcidade Al?érrfode Larf%L:]rte; da
experimental Apartlcula no _partlcula no (cm) (cm)
anulo (m/min) jorro (m/min)
1 7,2+1,6 19,612,2 27,9+1,8 >30
2 6,5+1,0 18,1+2,1 29,321 >30
3 3,8+1,6 19,8419 27,8+1,8 >30
4 3,3+1,3 18,1+2,3 29,4+1,6 >30
S 7,2+1,6 20,9+1,6 27,6x1,2 >30
6 6,7+0,9 19,110,9 29,4+1,6 >30
7 3,8+0,9 19,7+1,8 27,8+1,2 >30
8 3,114 18,8+1,8 29,4+0,9 >30
9 4,6+1,5 18,8+1,9 31,113 >30
10 4,6+1,6 18,7+1,8 31,3£1,9 >30
i 7,8%1,3 18,8+1,6 31,2£1,9 >30
12 2,9+1,5 16,3+2,1 24.8+1,2 >30
13 7,519 26,1+2,8 21,4£1,0 >30
14 3,4+0,9 19,7+2, 34,2421 >30
15 4,6+1,1 18,8+2,6 31,8422 >30
16 4,7+1,2 18,9+2,1 31,1£1,9 >30
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Tabela 16 Variaveis fluidodindmicas avaliadas na secagem de xantana usando
particulas inertes de vidro

Ensaio Velgcidade Velgcidade Alﬁzﬁode Larf%tértz da
experimental Apartlcula no _partlcula no (cm) (cm)
anulo (m/min) jorro (m/min)

1 1,6£0,4 3,9+0,6 16,5+0,1 16,1+2,1
2 1,1£0,4 4,4+0,8 17,7+0,2 17,59+1,9
3 1,5£0,3 3,9+0,8 16,5+0,3 15,2+2,1
4 0,8+0,3 4,5+0,5 17,9+0,3 16,85+1,9
5 1,6£0,5 3,9+0,7 16,2,+0,4 16,21£2,0
6 1,1£0,2 4,6+0,9 17,8+0,2 17,56+2,5
7 1,4£0,1 4,1+0,9 16,8+0,1 15,32+2,1
8 0,5+0,1 4,4+0,5 17,9+0,2 16,28+1,9
9 1,2£0,3 4,2+0,3 17,3+0,3 16,58+2,0
10 1,210,3 4,1+0,9 17,3+0,1 16,62+2,3
11 2,2+0,3 4,3+0,2 17,2+0,1 17,1+1,6
12 0,9+0,1 4,3+0,7 17,4+0,2 16,38+1,8
13 1,6+0,4 3,940,5 14,90+0,2 14,36%1,9
14 0,9+0,3 6,3+0,4 19,4+0,2 18,32+2,1
15 1,210,2 4,8+0,8 17,3+0,2 16,32+2,2
16 1,240,1 4,3+0,6 17,3+0,2 16,45+1,9

4.2.2.1 Efeito das condicoes de secagem sobre velocidade da particula no
Anulo

O diagrama de Pareto apresentado na Figura 17 mostra os efeitos das
variaveis estudadas sobre a velocidade da particula no anulo. Observa-se que a
guantidade de ar que passa pelo jorro (J) e a vazdo de suspensao (V) mostraram-
se estatisticamente significativas e com efeitos negativos para ambos inertes. O
aumento da vazao de suspensdo e da quantidade de ar que passa pelo jorro
(diminuindo a quantidade de ar que passa pelo anulo) diminuiu a velocidade da
particula inerte. No entanto, a temperatura de secagem néao teve efeito
estatisticamente significativo sobre esta resposta fluidodinamica.
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Efeito estimado (Valor absolute) Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 17 Diagrama de Pareto para a resposta velocidade da particula no anulo
para suspensoes de xantana seca com particulas inertes de vidro (A) e ABS (B).

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 17 a regressao foi
significativa (Fca>Fiap) para um intervalo de confian¢a de 95% com uma qualidade
de ajuste de R? de 52,12% para o vidro e de 69,93% para ABS. A falta de ajuste
apresentou um efeito nao significativo (Fra<Fiap), portanto o modelo poder ser

utilizado para a predicdo dos dados experimentais.

Tabela 17 Coeficientes de regressdo do modelo matematico codificado para
predizer a velocidade da particula no &nulo na secagem de xantana

Material Inerte

Valores

Vidro ABS

Feal/Ftab 11,59 1,91

Fra/Fiab 0,83 0,01

R® 52,12 69,93

Média 1,233 3,97
Temperatura T? NS 0,277
Vazao de pasta V -0,253 -2,046
% Ar no jorro J -0,289 -0,817
% Ar no jorro J? NS 0,495

Mostra-se na Figura 18 a velocidade da particula no anulo para o processo

de secagem para suspensbes de goma xantana usando vidro e ABS como
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material inerte. A velocidade da particula decresceu com o aumento da vazao de
suspensao e diminuicdo da aeracdo no anulo. Neste caso, quando sdo usadas
altas vazdes de alimentacdo, as forcas coesivas devido as pontes liquidas na
superficie da particula, sdo suficientemente elevadas para inibir o deslizamento
particula-particula, o que impede seu livre deslocamento dentro do leito (SEVILLE
et al., 2000). Assim, o atrito entre as particulas é altamente desfavorecido durante
a secagem para altas vazdes de suspensao o que pode dificultar a remoc¢ao dos
sélidos aderidos a superficie do inerte. Também, nota-se que as velocidades de
deslocamento no anulo sdo maiores para as particulas termoplasticas de ABS, o

que leva a taxas de cisalhamentos maiores e consequentemente, melhores

desempenho da secagem quanto a producao de p6 e retencao de solidos. Para o

leito com vidro as velocidades ficaram dentro da faixa de 0,2-2 cm/min e para ABS
de 2-8 cm/min situagdo que pode ter levado a alta turbuléncia encontrada no
anulo. Baixas velocidades de particulas podem ser associadas com alta retencéo
de sdlidos (Figura 14) no leito e altos teores de umidade (Figura 16).
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Figura 18 Velocidade da particula inerte no anulo em funcao da vazdo de
suspensao de xantana e % de vazao de ar no jorro: Vidro (A) e ABS (B).
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4.2.2.2 Efeito das condicoes de secagem sobre a velocidade da particula no
jorro

A analise de variancia (ANOVA) e os coeficientes do modelo para a
velocidade da particula no jorro é apresentada na Tabela 18. De acordo com o0s
resultados, a regressao foi estatisticamente significativa (Fca>Fiap), porém a falta

de ajuste é significativa (Fea>Fiap) mostrando que o modelo pode ser usado
somente para indicar tendéncias.

Tabela 18 Coeficientes de regressdo do modelo matematico codificado para a
velocidade da particula no jorro na secagem de xantana

Valores Material Inerte
Vidro ABS
Fea/Fiab 1,47 1,21
Fea/Fiap 1,3 3,2
R? 59,60 51,25
Média 5,582 18,033
% Ar no jorro J 0,521 1,562

Na Figura 19, observa que a velocidade da particula no jorro aumenta com
o0 aumento da vazao de ar no jorro, tanto com as particulas de vidro e ABS. No
entanto, o aumento foi mais relevante para as particulas de ABS.
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Figura 19 Velocidade da particula inerte no jorro em funcdo da vazado de
suspensao de xantana e % de vazao de ar no jorro: Vidro (A) e ABS (B).
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As velocidades das particulas de vidro 2-7 m/min foram menores
comparadas com as velocidades das particulas termoplasticas 11-28 m/min. Esta
diferenca de velocidades das particulas pode ser explicada pela diferencas em
suas velocidades terminais (Vi) e a relacdo para velocidades relativas de uma
particula se deslocando dentro de um fluido Up=V-V; (YANG, 2003) . O valor da
velocidade terminal (V;) para as particulas de ABS e vidro foi calculada usando os
dados da Tabela 4 e seguindo a metodologia de calculo sugerida por Kunni e
Levenspiel (2003). Os resultados mostraram valores para o vidro de Vy=17,40 m/s
e para ABS de Viags=4,7 m/s. Por tanto, para as mesmas condi¢coes de vazao de
ar no jorro a velocidade relativa da particula € maior para o ABS o que concorda
com a Figura 19. Nota-se também que teoricamente dentro do jorro deve ser
estabelecida uma velocidade superficial do ar maior que 17,40 m/s no caso do
vidro e de 4,7 m/s para o ABS para que se inicie o deslocamento das particulas.

4.2.2.3 Efeito das condicoes de secagem sobre a altura do jorro

Apresenta-se na Figura 20 os efeitos das condicées de secagem sobre a
altura maxima de jorro. A quantidade de ar que passa pelo jorro (J) € a Unica
variavel estatisticamente significativa e mostrou um efeito positivo. Assim, um
aumento da porcentagem de vazao no ar no jorro faz que a particula atinja alturas

maiores.

16,00 14,4
Z4

p=0,05 p=0,05
Efeito estimado (valor absoluto) Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 20 Diagrama de Pareto para a variavel altura maxima de jorro (Aj) em
funcdo da particula inerte: Vidro (A) e ABS (B).
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A Tabela 19 apresenta a andlise de variancia (ANOVA) e os coeficientes do
modelo da regressdo para a altura de jorro. Os resultados indicam que a

regressao foi estatisticamente significativa (Fea>Fian) para as duas particulas

inertes. Para o vidro a qualidade obtida para o ajuste foi de 74,52 % e para o ABS
foi de 84,90 %. A falta de ajuste foi estatisticamente n&o significativa (Fra<Fiap)

para ambos modelos, ou seja, podem ser usados para predizer os dados
experimentais de altura do jorro.

Tabela 19 Coeficientes de regressao do modelo matematico para a altura de jorro
na secagem de xantana em funcdo da particula inerte

Valores _ Material Inerte
Vidro ABS
Fea/Fiab 33,10 10,31
Fea/Fiap 0,85 0,1
R? 74,52 84,09
Média 17,292 29,083
% Ar no Jorro J 0,952 1,986

A altura do jorro no processo de secagem para as particulas de vidro e ABS
€ apresentada na Figura 21. Aumentando a vazao de ar no jorro a velocidade da
particula foi maior (Figura 19) fazendo que a particula dispusesse de maior
energia cinética e, portanto, potencial atingindo alturas maiores.
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Figura 21 Altura de jorro ao final do processo de secagem em funcdo das
condicoes de processo para suspensdes de xantana secas com vidro (A) e ABS

(B).
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As medicdes da altura do leito para as particulas de vidro nas condi¢coes
experimentais de secagem nao apresentaram variacao com relagdo ao leito sem
fluidizar (leito fixo), portanto conclui-se que o anulo atua praticamente como um
leito empacotado, de porosidade aproximadamente igual ao do leito fixo de vidro e
com altura de 12,30 cm. Para as particulas de ABS, a altura do leito fixo foi de
13,5 cm e para as condi¢coes de secagem particularmente, para porcentagens de
vazdo de ar no anulo acima de 40% (40 m%h) de 15,2 cm. Assim, o leito com
particulas de ABS trabalhou em regime de jorro fluidizado fornecendo uma maior
turbuléncia e circulacdo das particulas, levando um melhor desempenho do
secador.

4.2.2.4 Efeito das condicoes de secagem sobre a largura da fonte

A anadlise de variancia para um nivel de significancia de 5% nao mostrou
efeito estatistico das condicbes de secagem sobre a largura da fonte para o leito
com vidro (Figura 22A). Assim, um valor médio de 16,45 cm pode ser considerado
representativo para a largura da fonte em leito com vidro. Para a largura da fonte
do leito com ABS as patrticulas colidiam nas paredes laterais do secador o que nao
permitiu determinar quantitativamente sua medicao. Assim, a largura da fonte
formada foi considerada igual ou maior a largura do secador (Figura 22B).

Figura 22 Largura da fonte para o leito de particulas: Vidro (A) e ABS (B).
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4.2.2.5 Queda de pressao no leito

Apresenta-se na Figura 23 a variacdo da queda de pressao no leito para
diversas condigdes experimentais. Os resultados indicaram que o escoamento do
ar no leito de jorro resultou num leito pulsante e instavel com uma faixa de
variagdo de 8-20 mBar para o vidro e para o ABS de 6-10 mBar. De acordo com
Liu et al.(2008) e Zhong et al.(2006a,b) este resultado pode ser devido ao
estrangulamento do jorro levando a mudancas periddicas da forma e geometria do
jorro. Observa-se na Figura 23 (A,C) que as maiores variacdes de queda de
pressdo (maximas e minimas) foram verificadas quando foi aumentada a vazdo de
ar no jorro. Além disso, as quedas de pressdo no leito foi maior no leito de
particulas de vidro devido a que o secador foi operado com um peso maior (1,5
kg). As altas variagdes de pressao do leito ndo permitiram visualizar as alteragdes
de pressdo com o0 aumento da vazao de suspensao (Figuras 23 B, D). Medeiros et
al. (2002) e Vieira et al. (2004) e constataram uma diminuicdo da queda de
pressao para um leito mais Umido, devido a que quando a umidade aumenta, o
anulo torna-se mais compactado, fazendo com que uma fracdo de ar passe
através de canais preferenciais. Em neste caso, foi observada a formagédo de
cavidades dentro do jorro (Figura 24), préximo a placa distribuidora de ar que
levaram a uma instabilidade fluidodinamica (variacdo de pressao), concordando
com Zhonghua e Mujumdar (2008).

Na Figura 24, encontra-se fotografia do sistema em intervalos de tempo de
0,03 s. Observa-se que existe um deslocamento da cavidade ao longo do jorro e
que se inicia na placa distribuidora de ar e termina no topo do jorro originando uma
alta instabilidade na variacdo de pressao, altura de jorro e largura da fonte,
principalmente com as particulas de ABS.
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Queda de pressao (mBar)

Queda de pressao (mBar)

Figura 23 Variacdo da queda de pressao
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Figura 24 Formacao de cavidades, estrangulamento e mudancas na geometria do
jorro com tempos de defasagem de 0,03 s na secagem de xantana usando vidro
(A) e ABS (B e C).
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4.2.2.6 Distribuicao de temperaturas dentro do leito

Mostra-se nas Figuras 25 e 26 uma distribuicao tipica de temperaturas em

funcdo do tempo de secagem para diferentes posicoes no leito. As diferentes

posicdes no jorro J (x;y) e anulo A (x;y), sendo que as posicdes x e y estdo em cm

e foram referenciadas com relagdo ao eixo central do jorro.
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Figura 25 Distribuigao de temperatura no leito em fungao do tempo de secagem e
posicao no Jorro (J) e Anulo (A) usando um leito de particulas de vidro (A) e ABS
(B) com uma vazao de pasta de xantana de 1,5 g/min.
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Figura 26 Distribuicdo de temperatura no leito em fungao do tempo de secagem e
posi¢cao no Jorro (J) e Anulo (A): vidro (A) e ABS (B) com uma vazao de pasta de

xantana de 3 g/min.
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As temperaturas dentro do leito operado com particulas de vidro e ABS
variaram com a posigdo, mas se mantiveram constantes ao longo do tempo de
secagem. Portanto, o secador operou em regime estavel para todas as condigdes
de secagem. Observa-se que a temperatura dentro do anulo foi quase constante
fazendo atingir condi¢cdes isotérmicas. De acordo com Arsenijevic et al. (2002)
esta condicdo isotérmica no anulo é originada pela rapida e elevada mistura de
particulas. As temperaturas mais baixas foram localizadas a 10 cm da base
(J(10,0)), o que pode ser associado a formacdo de uma zona fria estabelecida
pela alimentacao da suspensao que foi localizada a 5 cm da base do jorro.

Os mapas de distribuicao tipicos de temperatura sdo mostrados na Figura
27, indicando que a evaporacao tomou lugar no jorro e na base do anulo
(BARRETT e FANE, 1990).

AN N ANV
EP S NS e o))
S ONOOOO

ECCENN

Altura do leito (cm)
Altura do leito (cm)

0O 2 4 6 8 10 12 14 0o 2 4 6 8 10 12 14
Largura do leito (cm) Largura do leito (cm)

Figura 27 Distribuicdo de temperatura dentro do leito de particulas inertes de vidro
na secagem de xantana: A (vazado de pasta 1,5 g/min) e B (vazédo de pasta 3
g/min).

A zona fria no jorro que foi criada pelo ponto de alimentac&do da pasta pode
ser observada com a queda da temperatura do ar tendendo a diminuir com a

altura. Este decréscimo de temperatura deve-se a quantidade de dgua que estava
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sendo evaporado pelo ar quente ao longo do jorro (ARSENIJEVIC et al., 2002).
Também, nota-se na base do anulo a existéncia de uma zona quente criada
possivelmente pela passagem de ar quente da base do jorro para o anulo e que
proximo a parede lateral do secador existiria uma zona fria. No entanto, esta
ultima predicdo nao é fisicamente possivel e pode ser originada pela falta de
dados nessa regiao.

4.3 Reologia das suspensoes de goma xantana

4.3.1 Curvas de escoamento para xantana comercial

Na Figura 28, apresentam-se os reogramas para as suspensodes de xantana
comercial (1% p/p) para diferentes temperaturas. Além da pseudoplasticidade
(Figura 28A) apresentada para todas as temperaturas estudadas, os resultados
mostram que a viscosidade da xantana em suspensdo, aumentou com a
temperatura. O forte aumento da viscosidade ocorreu até 50°C e acima desta
temperatura o efeito sobre a viscosidade nao foi significativo (Figura 28B). Este
comportamento atipico parece estar associado a transicdo de mudanca estrutural
desta macromolécula que passa de uma forma ordenada “rod-like” para uma
desordenada “random coil” com o aumento da temperatura (ROCHEFORT e
MIDDLEMAN, 1987). De acordo com Pelletier et al. (2001), para suspensdes de
xantana 1% (p/p), a temperatura de transicdo do ponto médio (T,) é proxima de
52°C, o que concorda com os resultados obtidos.
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Figura 28 Curvas de escoamento para suspensdes de goma xantana comercial
em funcdo da taxa de cisalhamento: Tensao (A) e Viscosidade (B).
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Na Tabela 20, apresenta-se o coeficiente de determinagdo (R?) e o valor
quadratico médio do erro (RMS) para os diferentes modelos ajustados em funcao
da temperatura. Os resultados mostraram que foi o modelo de Cross que
apresentou o maior valor de R? e menor valor do RMS, o que pode ser atribuido a

qgue € o modelo com maior numero de parametros de ajuste (Quatro).

Tabela 20 Parametros de comparagao dos modelos de ajuste para suspensdes de
xantana comercial

MODELO DE AJUSTE

Temperatur
a (°C) Lei da Poténcia Herschel Buclkey Modelo de Cross
R® RMS R® RMS R® RMS
25 0,96 1,423 0,96 1,521 0,99 0,352
50 0,95 1,123 0,97 1,623 0,99 0,563
60 0,96 1,852 0,97 1,856 0,99 0,321
70 0,96 1,765 0,96 1,524 0,99 0,345

Na Tabela 21 sdo mostrados os parametros de ajuste do modelo de Cross
para suspensdes de xantana comercial a diferentes temperaturas junto com o
teste de Tukey para um nivel de significancia de 5%. Os valores indicaram uma
alta pseudoplasticidade (m<1), caracteristica representativa de moléculas semi-
rigidas (ANDREWS et al., 1998), como a xantana.

Tabela 21 Coeficientes do modelo de Cross para as suspensdes de xantana
comercial

Temperatura Parametros do modelo de Cross R2
(°C) No(Pa.s) N..(Pa.s) A(s) m
25 33,62" 0,011% 13,11* 0,776 0,99
50 50,15° 0,0097* 8,47° 0,83% 0,99
60 32,82° 0,0077* 4,25° 0,86" 0,99
70 31,74* 0,0065" 3,98° 0,86 0,99

*Valores médios com letra diferente sao estatisticamente diferentes para um nivel de significaAncia de 5%.

O teste de Tukey indicou que existe um efeito estatisticamente significativo
da temperatura da suspensao para as variaveis 1, € A. Portanto, o melhor efeito
estabilizante da suspensao (maior n,) € estabelecido na temperatura de transicao

na qual ocorre a mudanga da estrutura da goma xantana e aumento consideravel
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da viscosidade (Figura 28). Os valores para a constante de tempo do modelo de
Cross (M), que esta relacionado com os tempos de relaxacdo do polimero em
suspensao e taxa de agregacao das particulas devido ao movimento Browniano,
diminuiram estatisticamente com o aumento da temperatura o que esta de acordo
com a teoria de estrutura molecular de suspensodes poliméricas do modelo de
Williams (LAPASIN e PRICL, 1999). O aumento da temperatura incrementa a
energia cinética das moléculas e, portanto, o tempo de agregacao e sobreposicao
molecular diminui. Observa-se na Tabela 19, que o valor de “m” do modelo de
Cross nao foi alterado com o aumento da temperatura o que concorda com 0s
resultados obtidos para suspensdes de goma xantana (YASEEN et al., 2005;
SPEERS e TUNG, 1986).

4.3.2 Ensaios reoldgicos dinamicos da xantana comercial

Mostra-se na Figura 29 a varredura de tensdo a 25°C para suspensodes de
goma xantana comercial em uma freqiéncia de 0,1 Hz. Os valores mostram que o

maximo valor de tensao oscilatéria que pode ser aplicada dentro do intervalo
linear seria de 1t°= 0,8 Pa. No entanto, a caracterizagdo viscoelastica foi

estabelecida para uma tensdao maxima de 0,2 Pa.

10 o

G’ (Pa)

0.1 -

0,01

0.1 1 10
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Figura 29 Varredura de tenséo para determinar a faixa linear para as suspensodes
de goma xantana (1 % p/p).
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Na Figura 30, pode-se observar o comportamento viscoelastico da goma
comercial de xantana na solugcédo aquosa 1% (p/p) a 25, 50, 60 e 70°C. Para 25°C
e 50°C (conformacdo ordenada), G” foi maior que G~ em todo o intervalo de
freqUéncia estudado (Figura 30 A,B), o que é caracteristico do comportamento de
polimeros rigidos (gel fraco) em suspensdes relativamente concentradas
(LAPASIN e PRICL, 1999; MORSE, 1998; PARADQOSSI et al., 2002,). De acordo
com a Figura 30 C, o ponto de cruze entre G" e G (G'=G"™" e Tan(9)=1), se
deslocou para freqiiéncias mais elevadas a medida que a temperatura aumentou
(60 e 70°C). Os valores de ambos médulos diminuiram com o aumento da

temperatura, particularmente em baixas freqiiéncias.
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Figura 30 Caracteristicas viscoelasticas de xantana comercial: A: Mddulo de
armazenamento (G") e perda (G™’) a 25°C, B: Médulos de armazenamento (G') e
perda (G™") a 50, 60 e 70°C e C: Tangente de perda a 25,50,60 e 70°C.
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4.3.3 Efeito das condicoes de secagem na reologia das suspensodes de
xantana em leito de jorro usando particulas de vidro como inerte

4.3.3.1 Curvas de escoamento

Na Figura 31, apresentam-se 0s reogramas para a suspensao de xantana
reconstituida a 25°C para diferentes vazdes de suspensdo, temperatura de
secagem de 60°C e % de vaz&o de ar no jorro de 60% (60 m°h™'/6,7ms™).

100
. —e— Comercial
T —&—0,32g/min
7;!\ T BV 2,7g/min
g 10 -3--1,5g/min
) a8
g 4
o 1
o 3
0
0
2
> 01 3
0,01 A R
0,0001 0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000

Taxa de cisalhamento (1/s)

Figura 31 Reogramas a 25°C para xantana reconstituida em funcao da vazao de
suspensao e condicdes de secagem com inertes de vidro para T= 60°C e J= 60%
(60 m°n'/6,7 ms™).

Os resultados mostram que as baixas vazdes de alimentacdo diminuiram a
viscosidade da suspensdo indicando que elevados tempos de secagem
ocasionam um severo dano a estrutura da goma xantana. De acordo com Soldi
(2005), a viscosidade de sistemas poliméricos diminui com a extensdo do tempo
de processamento e temperatura, ainda que a xantana é considerada bastante
resistente a degradacao térmica (MARCOTTE et al., 2001; SWORN, 2000). Assim,
a diminuicdo da viscosidade também pode estar associada ao cisalhamento por
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tempo mais longo e desta maneira, uma maior vazao de alimentacdo € necessaria
para manter a qualidade reologica.

As propriedades reolégicas das suspensdes de xantana variam com a
natureza do polimero, dependendo basicamente da massa molecular média e dos
conteudos de acetato e piruvato (CASAS et al.,, 2000). O alto conteudo de
acetatos e piruvatos da goma xantana promovem um incremento da viscosidade
das suspensdes aquosa, devido a que as associagdes moleculares sao
favorecidas (TAKO e NAKAMURA, 1984). Assim, os resultados da Figura 28
mostram que o grau de acetatos e piruvatos poderia ter sofrido uma leve
diminuicdo durante o processo de secagem para baixas vazdes de alimentagao
favorecendo a queda de viscosidade.

De acordo com a Figura 32 a temperatura de secagem nao parece exercer
um efeito significativo na viscosidade para altas vazdées de alimentacdo de
suspensao. Por outro lado, as suspensdes reconstituidas se mostraram estaveis
dentro da faixa de temperatura de secagem estudada (43°C-77°C), fornecendo

propriedades espessantes e de estabilizacao similares ao produto comercial.
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Figura 32 Reogramas a 25°C para a xantana reconstituida em funcdo da
temperatura e condicbes de secagem usando particulas inertes de vidro para
V=1,5g/min e J=60% (60 m*h™'/6,7 ms™).
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Na Figura 33, apresenta-se o efeito da vazdo de ar que passa pelo jorro
mantendo a temperatura de secagem a 60°C e a vazdo de alimentacdo da
suspensao fixa a 1,5 g/min. Da mesma maneira como ocorreu com a temperatura
(Figura 32), as vazdes de ar no jorro e aeragao no anulo ndo exerceram um efeito

claro na viscosidade da suspensao.
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Figura 33 Reogramas a 25°C para a goma xantana reconstituida seca com
particulas inertes de vidro em fungdo da vazao no jorro para V= 1,5 g/min e T=
60°C.

Apresenta-se na Tabela 22, o coeficiente de determinagdo (R?) do ajuste
para os diferentes modelos reolégicos e o valor quadratico médio do erro (RMS)
para nas diferentes condigcdes de secagem de goma xantana usando vidro como
particula inerte de acordo com o planejamento experimental. Os resultados
mostraram que o ajuste utilizando o modelo de Cross apresentou o maior valor de

R? e menor valor do RMS para as distintas suspensdes obtidas.
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Tabela 22 Parametros de comparacao dos modelos de ajuste na secagem de
xantana com particulas inertes de vidro

MODELO DE AJUSTE

Ensaio

Lei da Poténcia Herschel Buclkey Modelo de Cross

R* RMS R* RMS R* RMS

1 0,95 1,158 0,94 1,158 0,99 0,456
2 0,96 1,617 0,96 1,615 0,99 0,326
3 0,94 1,263 0,95 1,264 0,99 0,257
4 0,95 1,652 0,95 1,752 0,99 0,325
5 0,94 1,235 0,94 1,236 0,99 0,489
6 0,96 1,123 0,96 1,125 0,99 0,258
7 0,96 1,489 0,96 1,489 0,99 0,253
8 0,96 1,586 0,96 1,489 0,99 0,397
9 0,95 1,623 0,95 1,624 0,99 0,391
10 0,95 1,542 0,95 1,544 0,99 0,268
11 0,95 1,243 0,95 1,321 0,99 0,276
12 0,96 1,785 0,95 1,788 0,99 0,458
13 0,95 1,456 0,95 1,510 0,99 0,521
14 0,95 1,485 0,95 1,486 0,99 0,523
15 0,94 1,235 0,94 1,485 0,99 0,461
16 0,94 1,623 0,95 1,630 0,99 0,468

Os diferentes parametros de ajuste para o modelo de Cross de acordo com
as condicdes de secagem sao mostrados na Tabela 23. Observa-se, que a
viscosidade a taxa de cisalhamento zero (77,) foi muito mais elevada do que a
segunda viscosidade do platd (77.), 0 que € uma caracteristica fundamental para
sistemas de polissacarideos em suspensdo concentrada. Os valores de “m”
indicaram um comportamento pseudoplastico (m<1) e mostraram uma ampla
distribuicdo dos valores de 7,. Em sistemas biopoliméricos de concentragao
elevada, a taxa de cisalhamento necessaria para atingir o valor de (7,) pode ser
muito dificil de se observar na pratica e muitas vezes € um parametro estimado
obtido pela extrapolacdo de um ajuste de dados, o que foi nosso caso. Este fato,
juntamente com uma modificagdo estrutural durante a secagem, pode ser
considerado como uma explicagdo razoavel para o amplo espectro dos valores
obtidos para 7,. Por outro lado, os resultados da Tabela 23 indicaram que o0 menor
efeito estabilizante (baixo 7,) correspondeu ao obtido na condicdo de melhor

performance do secador, em que a producao de po foi mais alta e a retencéao de
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sélidos foi menor, porém com maior tempo de residéncia do material no secador

(menor vazao de suspensao).

Tabela 23 Coeficientes do modelo de Cross de acordo com planejamento
experimental na secagem de xantana usando particulas inertes de vidro
Parametros do modelo de Cross

. 2
Ensaio no(Pa.s) n-(Pa.s) Ms) m R
1 17,99 0,016 6,52 0,87 0,99
2 11,74 0,014 4,96 0,87 0,99
3 45,31 0,015 11,91 0,93 0,99
4 28,16 0,018 7,82 0,92 0,99
5 20,96 0,018 7,41 0,87 0,99
6 10,49 0,011 4,59 0,86 0,99
7 37,26 0,019 9,52 0,92 0,99
8 25,63 0,018 7,39 0,91 0,99
9 17,41 0,017 5,62 0,89 0,99
10 90,67 0,010 64,57 0,82 0,99
11 3,80 0,010 2,99 0,8 0,99
12 39,85 0,017 1254 0,88 0,99
13 40,38 0,017 11,27 091 0,99
14 34,05 0,017 9,54 0,91 0,99
15 26,27 0,018 6,81 0,92 0,99
16 27,36 0,019 7,12 0,92 0,99

O diagrama de Pareto apresentado na Figura 34 apresenta os efeitos das
variaveis de secagem sobre a viscosidade a taxa de cisalhamento zero (7).
Observa-se que a vazao de suspensao (V) junto com a temperatura de secagem

(T) foram as variaveis que mais exerceram efeito no valor de 7.

_ 1882669
T(L) 15.85116
B

7777777

2350147

p=0,05
Efeito estimado (VValor absoluto)

Figura 34 Diagrama de Pareto para a viscosidade a taxa de cisalhamento zero
(7m0) de xantana usando particulas inertes de vidro.
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Na Tabela 24, apresenta-se a avaliagdo através de analise de variancia
(ANOVA) e os coeficientes do modelo de regressao para a viscosidade a taxa de
cisalhamento zero. Os resultados indicam que a regressao foi estatisticamente
significativa (Fca>Fiab). A qualidade obtida para o ajuste foi de 61,85% 0 que indica
um ajuste razoavel entre os valores experimentais e previstos pelo modelo. A falta
de ajuste foi estatisticamente nao significativa (Fra<Ftap) indicando que o modelo

pode ser usado para a predi¢cao dos valores experimentais.

Tabela 24 Coeficientes de regressdo do modelo matematico codificado para
predizer o valor de 77, para xantana seca usando particulas inertes de vidro

Variavel Valor
Feal/Ftab 22,21
Fra/Fiab 0,83

R? 61,85

Média 27,473
Temperatura T 8,372
Temperatura T? 6,666
Vazao de pasta V 9,944
Vazao de pasta V? -4,723
% Ar no jorro J -4,111
™V -1,537

V*J -1,507

A Figura 35 mostra a viscosidade a taxa de cisalhamento zero em funcao
da temperatura de secagem e vazao de alimentacao da suspensdo. Os resultados
indicaram que o valor de 7, aumentou para altas temperaturas de secagem e altas
vazbes de alimentacdo. Assim as caracteristicas de estabilizagdo foram
favorecidas sob estas condicbes de operacdo do secador. Baixas vazdes de
suspensao em conjunto com a secagem a baixas temperaturas produzem
suspensoes de baixa qualidade de estabilizacdo, devido ao elevado tempo de
residéncia no secador. Por outro lado, as caracteristicas estabilizantes de
suspensdes de goma xantana foram favorecidas com o aumento da aeracao no
anulo e baixa retencao de sélidos.
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Figura 35 Viscosidade a taxa de cisalhamento zero (7,) em funcdo da
temperatura e vazao de suspensao para diferentes porcentagens de ar no jorro na
secagem de goma xantana com particulas de vidro: A (43%), B (60%) e C (77 %).

4.3.3.2 Ensaios reoldgicos dinamicos

As propriedades viscoelasticas é um fator importante para avaliar o uso da
goma xantana como agente espessante. Portanto, foi determinado o espectro

mecanico das diversas amostras secas para diferentes condicbes do
planejamento experimental a temperatura de 25°C.
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De acordo com a Figura 36, a vazao de alimentacédo da suspensao aparece
novamente como um fator importante para preservar a qualidade reolégica da
suspensao. Os resultados indicaram que a utilizacdo de vazdes de suspensao
maiores que 2 g/min nao alterou a estrutura elastica da xantana, mantendo-a com
caracteristicas similares a goma comercial. Entretanto para uma vazao de pasta

baixa (0,32 g/min), houve um decréscimo consideravel do modulo elastico, G".

1000
100
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0,01 - — —— ]
0,01 0,1 1 10

Frequéncia (Hz)

Figura 36 Modulo elastico ou de armazenamento para xantana seca usando
particulas inertes de vidro em funcao da vazao de suspensao: T= 60°C e J=60%
(60 m*h'/6,7 ms™).

Os resultados das Figuras 37 A e B, indicaram também que os aumentos
da temperatura de secagem e da aeracdo no anulo contribuiram para manter as
caracteristicas viscoelasticas da xantana. As gomas comerciais de xantana sao
obtidas geralmente usando secadores por aspersdo com a utilizacdo de altas
temperaturas, altas vazdes de alimentacao e condicées de taxa de cisalhamento
elevadas. Consequentemente, caracteristicas similares as gomas comerciais

podem ser obtidas usando um secador de jorro fluidizado.
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Figura 37 Modulo elastico ou de armazenamento para xantana seca usando
particulas inertes de vidro (G°): A: V=1,5 g/min e J=60% (60 m°h''/6,7 ms™) a
diferentes temperaturas de secagem e B: T=60°C e V=1,5 g/min a diferentes %
de vazao de ar no jorro.
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Os valores da tangente de perda, Tan(8)=G "/G’, o qual € uma medida da
contribuicdo relativa do componente viscoso nas propriedades elasticas do
material, sdo apresentados nas Figuras 38, 39 e 40.

Uma suspensao de comportamento semi-diluido (G"'> G’) com forte
dependéncia da freqténcia foi observado para o produto obtido para baixa vazao
de alimentacdo (Figura 38) em comparacdo a goma comercial que mostrou
valores de G” prevalecendo sobre G* com uma ligeira dependéncia da freqténcia.
Além disso, o carater elastico das suspensdes de xantana aumentou a medida

que a vazao de alimentacdo aumentou.
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Figura 38 Tangente de perda (G'/G") para diferentes vazdes de suspensao nas
condicdes de secagem de T= 60°C e J=60% (60 m*h''/6,7 ms™') para xantana
seca usando particulas inertes de vidro.

Na Figura 39, mostra-se que a temperatura de secagem nao exerceu efeito
consideravel de mudanca na estrutura da goma. As suspensdes de goma xantana
reconstituidas formaram uma estrutura de gel fraco com rede ligeiramente menos
elastica do que a goma comercial. Por outro lado, 0 aumento da aeracao do anulo
contribuiu de maneira geral na manutengao da estrutura elastica (Figura 40).
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Figura 39 Tangente de perda (G"'/G’) para xantana seca usando particulas
inertes de vidro a diferentes temperaturas de secagem com V=1,5g/min e J=60%
(60 m*h'/6,7 ms™).
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Figura 40 Tangente de perda (G"'/G’) para xantana seca usando particulas
inertes de vidro para diferentes % de vazdo de ar no jorro e condigdes de
secagem de V=1,5g/min e T=60°C.
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4.3.3.3 Viscosidade aparente no leito

Com a finalidade de avaliar as variaveis que influenciam na aglomeracao
das particulas de inertes no leito, foi avaliada a viscosidade aparente da
suspensao nas diversas condi¢coes operacionais dentro do secador. A viscosidade
aparente no leito foi determinada utilizando o modelo de Cross (Equagédo 10). Os
valores dos parametros do modelo de Cross para as diversas condicoes de
secagem foram obtidos a partir da Tabela 23. A taxa de cisalhamento no anulo

7A foi determinada considerando que o valor da variacdo de velocidade
correspondia a velocidade media da particula no anulo para cada condicao de
secagem (V,4) dividido pela distancia de separagédo (AYpa) entre as particulas
(CUNHA et al., 2000).

Vai= > = VPA
Y ~ AY,,

[15]

Inicialmente, tentou-se determinar a distancia de separagdo entre as
particulas através de fotografias. Os resultados mostraram que nao era possivel
obter um valor representativo da distancia de separacdo para as condigbes de
secagem devida a falta de aproximacéao focal. A maxima distancia de aproximacao
de foco ao acrilico da parede do secador foi de 5 mm que somado a espessura do
acrilico (1cm) e do material aderido na parede do leito ndo permitiu uma
visualizagdo muito precisa, sendo necessaria ampliacdo da imagem. Assim,
tomou-se um valor de 0,43 mm para AY,a que esta dentro dos valores medidos.

Na Tabela 25, apresenta-se a avaliagdo através de analise de variancia
(ANOVA) e os coeficientes do modelo de regressao para a viscosidade aparente
no leito. Os resultados indicam que a regressao foi estatisticamente significativa
(Fea>Fiap) com um ajuste foi de 91,85%. A falta de ajuste foi estatisticamente
significativa (Fra>Ftap) indicando que o modelo é preditivo.
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Tabela 25 Coeficientes de regressdao do modelo matematico codificado para
predizer o valor da viscosidade aparente no leito para xantana seca usando
particulas inertes de vidro

Variavel Valor
Fcal/Fiab 36,33
Fea/Fiab 0,833
R? 0,9182
Média 0,1568
Temperatura T 0,0082
Temperatura T? -0,003
Vazao de pasta V 0,0415
Vazao de pasta V? -0,0032
% Ar no jorro J 0,0292
% Ar no jorro J? 0,0049
™V 0,011
TJ 0,0103
V*J 0,0287

Na Figura 41, apresenta-se a viscosidade da suspensao nas condicoes de
secagem. A taxa de cisalhamento calculada variou na faixa de 18-82 s'. Uma alta
viscosidade correspondeu a vazbes de suspensdo acima de 1,5 g/min em
conjunto com baixas vazdes na aerac¢ao do anulo. Segundo os resultados obtidos,
esta condicao estd associada com baixa producao de pd, alta retengéao de sélidos
e teor de umidade, além da baixa velocidade da particula no anulo. Entretanto um
teor de umidade mais elevado no leito juntamente com uma camada de maior
espessura depositada nas particulas permitiu um menor dano na
despolimerizacdo da xantana e uma melhor qualidade reolégica.
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Figura 41 Viscosidade aparente de xantana no leito em fungdo da vazao de

suspensao e porcentagem de vazao de ar que passa pelo jorro: A (43 °C), B (60
°C) e C (77 °C).
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4.4 Otimizacao do sistema de secagem para suspensoes de goma xantana
usando vidro e ABS e efeitos na qualidade do produto

Industrialmente os secadores devem ser operados sob condicées que
permitam obter a maxima producdo de material com um minimo impacto na
qualidade final do produto. Assim, para determinar as condicbes de secagem que
maximizem tanto o desempenho como a qualidade do produto final, foram
utilizadas técnicas de otimizacdo considerando os dados obtidos do planejamento

experimental.

4.4.1 Efeito no desempenho do secador

Para avaliar as respostas simultaneamente e encontrar as condi¢ges 6timas
de operacdo das variaveis independentes (temperatura de secagem, vazao de
pasta e porcentagem de ar que passa pelo jorro) foi aplicada a técnica estatistica
denominada desejabilidade. As indicacdes dos valores relacionados as respostas
sdo dadas pelo indice de desejabilidade (d). Quanto mais préximo de 1, a resposta
€ altamente desejada e quando este valor se aproxima a zero é totalmente
indesejada. Assim, a otimizacdo foi feita maximizando a producdo de pé,
minimizando a retengao de soélidos no leito e mantendo fixo o teor de umidade em
7%.

Os resultados da andlise de desejabilidade sdo mostrados na Figura 42
para o leito operado com particulas de ABS e Figura 43 para o leito preenchido
com as particulas de vidro. Nota-se, uma boa desejabilidade global, quando nas
condigbes apresentadas se alcanga o valor maximo de 73% das respostas
desejadas para o planejamento experimental com ABS e 61% para o vidro.
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Figura 42 Analise de desejabilidade para a secagem de xantana com leito de
particulas de ABS.

Observa-se da Figura 42 que a condi¢do étima do secador € alcancada
para uma temperatura de secagem de 71°C, vazdo de pasta de 1,3 g/min e
porcentagem de vazao de ar no jorro de 60%, obtendo-se uma producao de p6 de
50%, uma retencao de solidos no leito de 43% e um teor final de umidade de
7,1%. Para uma porcentagem de vazido de ar no jorro de 60% (60 m®h'/6,7 ms™)
é estabelecida uma aeragdo no anulo de 40% (40 m3*h™'/1 ms™).
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Figura 43 Andlise de desejabilidade para a secagem de xantana com leito de
particulas de vidro.

Na Figura 43, mostram-se as condicées étimas de operacdo do secador
com o leito de particulas de vidro. Observa-se que a maior eficiéncia de producao
de po6 foi de 33 %, uma retencao de sélidos no leito de 57 % e um teor final de
umidade de 7,1%, resultados obtidos operando o secador com uma temperatura
de secagem de 59 °C, vazao de pasta de 1 g/min e porcentagem de vazao de ar
no jorro de 52%. Para uma porcentagem de vazado de ar no jorro de 52%
(52 m°h'/5,8 ms') é estabelecida uma aeragdo no anulo de 48 %
(48 m*h™'/1,4 ms™).
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Na Tabela 26 sdo apresentados os valores experimentais obtidos nas
condi¢des de operacao 6timas de secagem (Figuras 42 e 43) e as diferengas com
relacdo aos valores teoricos preditos pelo modelo otimizado. Os resultados
mostraram que tanto para o leito com particulas de vidro e ABS o modelo
subestimou as variaveis producado de pd e teor de umidade e sobreestimou a

variavel retencao de sélidos.

Tabela 26 Desempenho do secador com leito de ABS e vidro no ponto de
otimizacao

Valor experimental Diferenca
Particula Varidveis de resposta
(%) (%)
Producéao de p6 58,23 14,13
ABS Retencao de sélidos 35,25 -22
Teor de umidade 8,73 18,55
Producéao de pé 36,89 11,55
Vidro Retencao de sélidos 50,23 -14,24
Teor de umidade 9,11 22,28

Observa-se que o leito operado com particulas de ABS apresenta melhor
desempenho que o leito operado com particulas de vidro. O leito com ABS
apresenta um acréscimo de 57% na producao de p6 e um decréscimo de 30% na
retencédo de sélidos comparado com o leito operado com vidro. Por outro lado, a
porcentagem de produto seco de xantana nao coletada pelo ciclone e colada nas

paredes do secador é 9% para ABS e 13% para o vidro.

4.4.2 Efeito nas propriedades reoldgicas

Na Figura 44, apresentam-se os reogramas de viscosidade a 25°C para a
suspensao de xantana comercial e reconstituida de acordo com as condigdes de
secagem otimizadas. Os resultados mostraram uma alta pseudoplasticidade
caracteristica das suspensdes de goma xantana em meio aquoso. Por outro lado
nao existem diferencas significativas que facam prever mudancas na estrutura da

92



goma obtida pelo processo de secagem em seu ponto de otimizacdo. Existem
ligeiras diferencas nas viscosidades para taxas acima de 10 s que néo superam

10%. Assim, a qualidade reolégica da goma foi preservada durante o processo de

secagem.
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Figura 44 Reograma para xantana obtida nas condigdes de secagem otimizadas
para o leito usando particulas inertes de vidro e ABS.

Na Tabela 27 sdo apresentados os parametros do modelo de Cross para
suspensoes de goma xantana comercial e reconstituida para a secagem feita com
os leitos de ABS e vidro. Os resultados indicam que a goma comercial teve o
melhor efeito estabilizante (maior valor de 77,), embora, este valor seja obtido por
extrapolacéo e altamente dependente da sensibilidade do equipamento para medir

em baixas taxas de cisalhamento.
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Tabela 27 Parametros do modelo de Cross para suspensdes de xantana seca
usando particulas inertes de ABS e vidro

Parametros do Modelo de Cross Valor
Suspensao »
1o (Pa.s) 7. (Pa.s) A(s) m R
Comercial 33,62 0,0111 13,105 0,776 0,99
Seca (ABS) 13,84 0,00937 3,6944 0,816 0,99
Seca (vidro) 17,99 0,016 6,517 0,812 0,99

Uma melhor avaliacdo dos efeitos das condi¢des de secagem otimizadas
na estrutura da goma xantana pode ser obtida através da analise dos espectros
mecanicos.

Na Figura 45, pode-se observar o comportamento viscoelastico da goma
xantana na solugdo aquosa a 25°C e 1% (p/p) para a amostra comercial e
reconstituida. Obteve-se um valor de G” maior que G*~ em todo o intervalo de
frequéncia estudado, ndo sendo observadas diferencas entre as amostras
avaliadas. Consequentemente, nas condicOoes operacionais otimizadas a
qualidade reolégica foi preservada mantendo as caracteristicas do produto
original, situacdo que concorda com os resultados obtidos nas curvas de

escoamento (Figura 44).
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Figura 45 Varredura de freqiéncia para as suspensdes de xantana obtidas pelo
método de secagem com particulas inertes de ABS e vidro no ponto étimo.

Os resultados obtidos nas Figuras 31 a 33 juntamente com os resultados
reolégicos no ponto 6timo para a secagem de suspensdes de goma xantana
(Figuras 44 e 45), mostram que a vazao da suspensdao €& uma condicido
fundamental para conservar a qualidade do produto. Portanto, baixas vazées de
suspensao menores de 1g/min com elevados tempos de processamento foram
condicoes que alteram e ocasionam severos danos a rede estrutural da goma

xantana.
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4.5 Secagem de suspensoes de A-carragena usando ABS como inerte

Produto reconstituido de A-carragena, foi obtido pela secagem de
suspensoes em um leito de jorro fluidizado com particulas termoplasticas de ABS
para diferentes condi¢cdes de temperatura de secagem (43-77°C), vazao de pasta
(1,3-4,7 g/min) e porcentagens de vazdo de ar no jorro (43-77%) que
corresponderam a vazées de ar de 43 m°h/4,8 ms™'-77 m®*h/8,6 ms™. Devido a
alta aderéncia superficial na interface vidro/carragena nao foi possivel usar
particulas de vidro para remover a camada de suspensao seca (Tabela 7) e,
portanto, nao foi realizado planejamento experimental para secagem da carragena

em leito de particulas inertes de vidro.

4.5.1 Desempenho do secador em leito com particulas inertes de ABS

Os resultados de producao de po, retencédo de solidos no leito de inertes e
teor final de umidade do p6 sdo mostrados na Tabela 28. De forma geral houve
uma baixa producdo e uma alta retencao de sélidos dentro do leito devido a alta
aderéncia entre a suspensdo e o inerte. Os resultados indicaram que usando
particulas termoplasticas de ABS como material inerte a melhor condicdo de
secagem foi obtida com a menor vazao de pasta (1,3 g/min) com uma producao
de p6 de 48 % e uma retencao de material de 47% Novamente a menor vazao de
pasta levou a maxima producdo de pd devido aos maiores tempos de

processamento.
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Tabela 28 Producdo de p0, retencdo de sélidos e teor de umidade para as
diferentes condicbes de secagem de suspensdes de A-carragena usando ABS
como material inerte

Temperaturade /..~ 4o pasta Ar no jorro _ Retengéo Teor final
secagem (g/min) (0/0) Produgao de de
. [o] e et .
Ensaio (°C) de po sélidos  umidade
T v J (°/°) (OA’) (%’)

1 -1 (50) 1(2) -1 (50) 141423 78,8+1,9 9.78+13
2 -1 (50) 1(2) 1(70) 18,8442  746+3,6 9,66+1,2
3 -1 (50) 1(4) 1(50)  104+1,9  80,6:2,1 11,91+1.4
4 1 (50) 1 (4) 1 (70) 11,641,6  81,4+1,6 11.91+1.4
5 1(70) 1) 1 (50) 35,4421 59,7420  7.66+1,3
6 1(70) 1) 1(70) 445426 515¢31 796414
7 1(70) 1(4) -1 (50) 222417  702+22 103115
8 1 (70) 1(4) 1(70) 247417 70,6821 10,3116
9 -1,68 (43,2) 0(3) 0 (60) 10,642,8  82,742,7 11,08+1.6
10 1,68 (76,82) 0 (3) 0 (60) 38,843,1 556124 677+1.4
11 0 (60) 1,68 (1,3) 0 (60) 48,141,4 439417 813+1,5
12 0( 60) 1,68 (4,7) 0 (60) 11,2¢41,8  80,1#1,7 12,1017
13 0 (60) 0(3) 1,68(43,2) 22,914 71,1421  9,69+1,2
14 0 (60) 0(3) 1,68(76,82) 18,7+1,9 74,8422 957+1,1
15 0 (60) 0(3) 0 (60) 26,522  66,3t1,8 9.52+1,3
16 0 (60) 0(3) 0 (60) 28,4422  646+1,9 966412

Uma comparagéo entre as Tabelas 10, 11 e 28 indicam que para o leito
operado com o mesmo tipo de particula (ABS) e com as mesmas condicdes
operacionais, de forma geral, a secagem de suspensdes de goma xantana é mais
vantajosa em termos de eficiéncia de producédo e retencao de sélidos do que A-
carragena. Uma possivel explicacao pode ser relacionada ao angulo de contato na
interface xantana-ABS, que foi ligeiramente maior e, consequentemente a tensao
superficial € menor, fazendo com que a energia para desprender a camada de
suspensao sobre a superficie seja mais baixa facilitando sua remocao pelo atrito.
Além disso, de acordo com o tipo de polissacarideo e particula inerte avaliada, os
resultados das Tabelas 10, 11 e 28 mostraram que a combinag&o xantana-ABS foi
a que ofereceu as melhores condi¢cdes de desempenho de secagem usando a

tecnologia de leito de jorro bidimensional.
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4.5.1.1 Efeito das condicoes de secagem sobre a eficiéncia de producao do

po

Na Figura 46 sdo mostrados os efeitos das condicbes de secagem sobre a
producédo de p6. Os resultados indicaram que a temperatura de secagem (T) e
vazao de suspenséo (V) foram as Unicas variaveis estatisticamente significativas

que influenciaram na produgéo de po (77,) num intervalo de confianca de 95%.
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V(L) 16,795

J(Q) -5,180

TV

4,633

T(Q) 2,834

V*J -2,116

JiL)

1,493

TJ

V(Q) 8436

p=0,05
Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 46 Diagrama de Pareto para a producdo de pd de A-carragena usando
ABS como particula inerte.

Na Tabela 29 sao apresentados a avaliagdo através de analise de variancia
(ANOVA) e os coeficientes do modelo de regressao para a producao de pé. A
qualidade obtida para o ajuste foi de 83,6% 0 que indica um ajuste razoavel entre
os valores experimentais e previstos pelo modelo. O teste F para a falta de ajuste
nao foi significativo (Fra<Fiap), OU seja, 0 modelo pode ser considerado preditivo
para os dados experimentais. Observa-se que a eficiéncia média de producao de
pd foi 23%, valor menor do que a produgcdo para xantana-vidro de 28,2% e

xantana-ABS de 44,32%, indicando uma alta aderéncia superficial.
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Tabela 29 Coeficientes de regressdo do modelo matematico codificado para
predicao da producdo de pé de A-carragena seca com particulas inertes de ABS
Coeficiente da Regresséao

Valor

|:cal/ Ftab 8572
Fea/Frao 0,04

R? 83,6

Média 23,11
Temperatura T 8,60
Vazao de pasta V -7,713

As superficies de resposta para producao do p6é de A-carragena em funcao

da temperatura de secagem e vazao de pasta para trés niveis de porcentagens de
ar que passa pelo jorro sdo mostradas na Figura 47.
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Figura 47 Producao de p6 de A-carragena seca usando particulas inertes de ABS
em funcao da temperatura de secagem e vazao de pasta para diferentes % de
vazéo de ar no jorro: A (43%/43 m3/h), B (60%/ 60m°h) e C (77%/77 m®h).
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A variagdo da aeragdo no anulo ndo teve um efeito significativo e relevante
na produgéo de po de carragena. Assim, um aumento da temperatura de secagem
junto com uma diminuicao de vazao de suspensao levou ao aumento da producéo
de p6. O aumento da temperatura de secagem teve maior efeito quando se
trabalhou a baixas vazbées de pasta, enquanto que o aumento da vazdo de
suspensao provocou um decréscimo na producédo quando a secagem foi realizada
a altas temperaturas. Consequentemente, temperaturas acima de 70°C e vazéao
de suspensao menor de 2 g/min, obtiveram-se os maximos niveis de producao.
Portanto, 0 aumento das taxas de evaporacao devido ao aumento da temperatura
e menores camadas de suspensdao na superficie do inerte favoreceram a
producdo de A-carragena. Ferreira et al. (2002) observaram um aumento na
eficiéncia de recuperacdo em funcdo do aumento da temperatura de secagem
atribuindo tal fato a uma maior queda no teor de umidade do pbé e um maior
facilidade de desprendimento deste das particulas inertes.

4.5.1.2 Efeito das condicoes de secagem sobre a retencao de soélidos

Os efeitos estatisticos das diferentes varidveis do processo de secagem
sobre a retencao de sélidos (RS) no leito sdo apresentados na Figura 48. Foi
encontrado um efeito negativo da temperatura indicando que o aumento da
temperatura do ar de secagem (T) reduz a retencao de sélidos. Novamente a
vazao de suspensao (V) demonstrou ser uma variavel relevante no processo de
secagem, mostrando um efeito positivo na retencédo de sélidos no leito para o qual
0 aumento da vazao de pasta aumenta a retencao de solidos dentro do secador.
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Figura 48 Diagrama de Pareto para a resposta retencdo de soélidos de A-
carragena seca usando particulas inertes de ABS.

A analise de variancia (ANOVA) e os coeficientes de regressao para o
modelo retencdo de solidos (RS) sdo apresentados na Tabela 30. Os resultados
indicam que a regressao foi estatisticamente significativa (Fca>Fiap) com uma
qualidade obtida para o ajuste de 88,93%, indicando um ajuste razoavel entre os
valores experimentais e previstos pelo modelo. Apresenta-se uma falta de ajuste
estatisticamente nao significativa (Fra<Fiap) 0 que faz com que o modelo possa ser
usado para a predicdo dos dados experimentais. Observa-se que o valor médio
do modelo é 72 %, ou seja, a retencao de solidos dentro do leito foi maior que nos
leitos operados com xantana-vidro (65,55%) e xantana-ABS (49,45%).

Tabela 30 Coeficientes de regressdao do modelo matematico codificado para
predizer a retencdo de sélidos de A-carragena usando particulas inertes de ABS

Coeficiente da Regressao Valor
Fcal/Fiab 15,28

Fea/Fiap 0,01
R? 88,93
Média 71,998
Temperatura T -8,601

Vazao de pasta V 7,713
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A retencdo de material no leito é mostrada na Figura 49 em funcdo da
temperatura do ar e a vazao de suspensao, para diversas porcentagens de vazao
de ar no jorro. O acumulo de sélidos dentro do leito aumentou a medida que a
vazao de alimentacdo aumentou e a temperatura reduzida, o que esta de acordo
com os resultados obtidos para producdo de po6 (Figura 47). A retencdo de

material foi causada pela intensificacdo das forgas adesivas (aumento da vazao)
junto as baixas taxas de evaporacao (diminuicao da temperatura).
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Figura 49 Retencéao de sélidos de A-carragena usando um leito de particulas ABS
em funcdo da temperatura de secagem e vazado de suspensdo para diferentes
porcentagens de ar no jorro: A (43%/ 43 m®h), B (60%/60 m%h) e C (77%/77
m°/h).

102



4.5.1.3 Efeito das condicoes de secagem sobre o teor final de umidade

Na Figura 50 sao apresentados os efeitos estatisticos das diferentes
variaveis do processo de secagem para o conteudo final de umidade. A
temperatura de secagem (T) junto com a vazdo de suspensado (V) foram as
variaveis que mais influenciaram no teor de umidade final do p6. A temperatura e
a vazao de alimentacdo da suspensao apresentaram efeito negativo e positivo no

teor de umidade, respectivamente.

234,897

Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 50 Diagrama de Pareto para a resposta teor de umidade de A-carragena
seca usando particulas inertes de ABS.

A analise de variancia (ANOVA) e os coeficientes do modelo de regressao
para o teor de umidade sao apresentados na Tabela 31. De acordo com os
resultados, a regressado foi estatisticamente significativa (Fca>Fiap), cOm uma
qualidade do ajuste de 73,10%. A falta de ajuste foi estaticamente significativa
(FFa>Ftap), assim o modelo sé pode ser usado para indicar tendéncias.

O valor médio do teor de umidade (8,98%) foi maior em comparagédo com
os valores para xantana seca em vidro (8,055%) e ABS (7,83%). De acordo com
Ferreira et al. (2002) este fato pode ser atribuido ao pouco desprendimento da
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camada de suspensao que recobre as particulas. Além disso, o ar de secagem
fica mais saturado dentro do leito pela formagcéo de camadas finas Umidas sobre o

inerte.

Tabela 31 Coeficientes de regressdao do modelo matematico codificado para
predizer o teor de umidade final do p6 de A-carragena seca usando particulas
inertes de ABS

Coeficiente da Regresséao Valor
Feal/Ftab 19,73
Fra/Fiab 0,95

R2 73,10

Média 9,635
Temperatura T -1,053
Temperatura T? -0,175
Vazao de pasta V 1,168
Vazao de pasta V? 0,245
% Ar no jorro J? 0,093
™V 0,093

Na Figura 51 é apresentado o teor de umidade final do p6 de carragena em
funcdo das condi¢cdes de secagem. Baixas vazdes de suspensdo associadas com
altas temperaturas do ar de secagem diminuiram a umidade do p6. A reducao da
umidade final do p6 em temperaturas elevadas foi verificada por outros autores
(CHRIST, 2006; FERREIRA et al., 2002; MARRETO et al., 2006). O aumento da
temperatura conduziu a maiores taxas de secagem e a umidade de equilibrio do
material tendeu a ser menor em temperaturas mais baixas, o que pode explicar o
decréscimo do teor de umidade. Altos valores do teor de umidade estéo
associados a baixa eficiéncia de producao de pé e a alta porcentagem de retencéao

de sélidos dentro do leito.
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Figura 51 Teor final de umidade de A-carragena seca usando particulas inertes de
ABS em funcdo da temperatura de secagem e vazdo de suspensao para
diferentes porcentagens de ar no jorro: A (43%), B (60%), C (77 %).
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4.6 Otimizacao do sistema de secagem para suspensoes de A-carragena
usando ABS e efeitos na qualidade do produto

A escolha das melhores condicdes de operacdo na secagem de
suspensoes poliméricas envolve a comparagao entre os parametros do processo e
as respostas obtidas. Assim, as condicbes de operacdao de secagem como
temperatura de ar, vazdo de alimentacdo e porcentagem de vazado de ar que
passa pelo jorro foram otimizadas usando a técnica de desejabilidade
anteriormente descrita, considerando a producado do material, retencao de sélidos
e teor de umidade.

4.6.1 Efeito no desempenho de secador

Os resultados do processo de otimizacdo sdao mostrados na Figura 52 para
o leito operado com particulas de ABS. Observa-se da Figura 52 que a condicao
6tima do secador é alcancada operando o secador com uma temperatura de
secagem de 77 °C, vazao de pasta 1,3 g/min e porcentagem de vazao de ar no
jorro de 77% (77m®h/8,5 ms™), obtendo-se uma producdo de p6 de 58%, uma
retencédo de sélidos no leito de sélidos 37% e um teor final de umidade de 7,1%.
Assim, o modelo prediz que aproximadamente um 5% do produto ndo é
recuperado pelo ciclone representado a quantidade do material que fica colado
nas paredes do acrilico junto com o produto arrastado pelo gas efluente.
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Figura 52 Anadlise de desejabilidade para otimizar as variaveis de secagem de A-
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carragena em um leito de particulas inertes de ABS.

Na Tabela 32, encontram-se os valores experimentais médios para as
variaveis respostas producao de po, retencdo de sélidos no leito e teor de
umidade e as diferencas com relacdo aos valores preditos pelo processo de

otimizagdo mostrado na Figura 52. Os resultados mostraram que o modelo prediz
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maiores valores para a producdo de pd e menores para a retencao de solidos

dentro do leito e para o teor de umidade.

Tabela 32 Desempenho do secador com leito de particulas de ABS na secagem
de A-carragena no ponto de otimizacao

o Valor experimental Diferenga
Particula Variaveis de resposta
(%) (%)
Producéao de p6 47,23 -22,6
ABS Retencao de sélidos 46,25 19,80
Teor de umidade 59 -22,22

A variacdo da temperatura dentro do leito nas condicbes 6timas de
secagem para diferentes posicées no jorro J (x;y) e anulo A (x;y) € mostrada na
Figura 53. As posicdes x e y estdo em cm e foram referenciadas com relagdo ao
eixo central do jorro.
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Figura 53 Distribuicdo da temperatura do ar de secagem no leito de particulas
inertes de ABS na secagem de A-carragena.
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Os resultados indicaram que ndo existe variacdo de temperatura com o
tempo de processamento para uma condigcao fixa de secagem, ou seja, o secador
trabalhou em regime estavel. De acordo com Swasdisevi et al. (2005) esta
condicdo isotérmica no leito é originada pela rapida e elevada mistura de
particulas. Nota-se, que a menor temperatura dentro do leito é estabelecida na
posicao J(10;0) a qual esta logo acima da posicéao J(5;0) que correspondeu ao
ponto de alimentacédo e que a temperatura dentro do jorro tende a decrescer com
a altura. O maior diferencial de temperatura ocorreu no jorro (14°C), o que é um
indicativo de que a zona predominante no processo evaporativo da suspensao
esta na regido de jorro.

O mapa de distribuicao de temperaturas para o leito com particulas inertes
de ABS na secagem de A-carragena € dado na Figura 54. Observa-se que uma
zona fria foi criada no jorro pelo ponto de alimentagdo da pasta, o que ocorre na
altura de 10-16 cm a partir da base do leito. Por outro lado, a existéncia de uma
zona quente na base do anulo foi criada possivelmente pela passagem de ar
guente desde a base do jorro. Assim, 0s processos evaporativos tomaram lugar no
jorro e anulo, sendo que a contribuicdo evaporativa no jorro foi predominante
devido a existéncia de um diferencial de temperatura maior. Para as posicées na
largura acima de 10 cm, as predicdes ndo puderam ser fisicamente razoaveis

devido a falta de dados experimentais nessas posicées dentro do leito.
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Figura 54 Mapa de distribuicdo de temperaturas para o ponto étimo na secagem
de suspensdes de A-carragena seca usando particulas inertes de ABS.

A queda de pressao no leito de particulas termoplasticas de ABS quando o
secador foi alimentado com suspensdes de A- carragena nas condi¢des 6timas de

operacao é mostrada na Figura 55.
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Figura 55 Queda de pressao no leito de particulas inertes de ABS para secagem
de suspensdes de A-carragena nas condicdes de otimizacao.

Os resultados da Figura 55 mostraram uma variacao de queda de pressao
na faixa de 5-10 mBar ao longo do tempo de secagem concordando com a faixa
de queda de pressdao experimentada com a secagem de suspensdes de goma
xantana. De acordo com o0s reogramas para suspensdes de xantana e A-
carragena para a mesma concentracéo (1% p/p) e temperatura, a viscosidade foi
maior para a xantana. No entanto, nao foi possivel visualizar a variagdo de queda
de pressdo em funcdo da viscosidade da suspensdo devido a elevada
instabilidade fluidodindmica apresentada no leito com particulas de ABS ou vidro.
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4.6.2 Efeito nas propriedades reoldgicas

4.6.2.1 Curvas de escoamento para A-carragena comercial

Na Figura 56 (A,B) sdo apresentados 0s reogramas para as suspensoes de
carragena comercial (1% p/p) para as temperaturas de 25°C e 50°C. De acordo
com os resultados, as suspensdes mostraram uma caracteristica pseudoplastica,
em que a viscosidade decresceu com o aumento da taxa de cisalhamento e com a
temperatura. Este comportamento reolégico é tipico dos hidrocoléides em
suspensao aquosa (YASEEN et al.,, 2005). Segundo Lizarraga et al. (2006), o
comportamento pseudoplastico de suspensdes aquosas de carragena pode ser
explicado em termos da estrutura da rede molecular da suspensao, pois com o
cisalhamento a taxa de destruicdo da rede excede a taxa de formacao de novas
redes, levando a redugé@o na densidade “cross-link” e portanto da viscosidade da
suspensao. De acordo com Bubnis (2000), a reducdo da viscosidade com
aumento da temperatura é devido a maior facilidade de deslizamento entre as
moléculas ocasionado pelo decréscimo do grau de hidratacdo molecular da

carragena.
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Figura 56 Curvas de escoamento para suspensdes de A-carragena comercial (1%
p/p) em funcéo da taxa de cisalhamento: Tenséo (A) e Viscosidade (B).

Na Tabela 33 sdo mostrados os parametros de ajuste do modelo de Cross

para suspensdes de A-carragena comercial para diferentes temperaturas e

concentracao de 1 % (p/p) e o teste de Tukey para um nivel de significancia de
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5%. Os valores confirmaram a caracteristica pseudoplastica (m<1), atributo
representativo desta classe de suspensées em meio aquoso (VARDHANABHUTI
e FOEGEDING, 1999). Por outro lado, o menor efeito estabilizante ocorreu para
uma temperatura de 50°C, situacao originada pela elevada e drastica diminuicao
da viscosidade com a temperatura apresentada pela xantana em solucdes
aquosas (BUBNIS, 2000). A constante de tempo (L) mostrou tendéncia a diminuir
com a temperatura da suspensdo, devido ao acréscimo da movimentagao
molecular originado pelo aumento do movimento Browniano com a temperatura,
fazendo com que o tempo de agregacdo e sobreposicdo das moléculas fosse
menor (LAPASIN e PRICL, 1999).

Tabela 33 Coeficientes do modelo de Cross para as suspensdes de A- carragena
comercial

Temperatura Parametros do modelo de Cross R2
(°C) No(Pa.s) N-(Pa.s) A(s) m
25 0,595" 0,00033" 0,0567% 0,6" 0,99
50 0,3748 0,0003474 0,0293° 0,6" 0,99

*Medias com letras diferente sdo estatisticamente significativas para uma significancia de 5%.

4.6.2.2 Ensaios reologicos dinamicos de A-carragena comercial

A varredura de tensdo a 25°C para uma frequéncia de 0,1 Hz é mostrada
na Figura 57. De acordo com os resultados 0 maximo valor de tensao oscilatéria é

de 1°= 2 Pa. No entanto, a caracterizagédo viscoelastica foi estabelecida para um

valor de tensdo maxima de 0,4 Pa, de forma a garantir que todos os resultados

obtidos nas varreduras de freqtiéncias estivessem dentro do intervalo linear.
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Figura 57 Varredura de tensdo para determinar a faixa linear para as suspensodes
de A-carragena comercial (1 % p/p).

Na Figura 58 (A e B), pode-se observar o comportamento viscoelastico da
goma comercial de A-carragena na solucao aquosa 1% (p/p) a 25 e 50°C. Os
resultados mostraram que o médulo de perda (G”") foi maior que o modulo de
armazenamento G” em todo o intervalo de freqiiéncia estudado, o que concorda
com Rodd et al. (2000). Os valores de G" e G”* convergem para altas freqiéncias
0 que é uma caracteristica das suspensdes diluidas (STEFFE, 1996) e nao
gelificantes mostrando uma alta dependéncia com a freqiéncia tendendo a

diminuir com aumento da temperatura (LANGENDORFF et al., 2000).
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Figura 58 Caracteristicas viscoelasticas de A-carragena comercial: A: Modulos de
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armazenamento (G") e perda (G™'); B: Tangente de perda.
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4.6.2.3 Reologia das suspensoes de A-carragena seca com particulas de
ABS

Na Figura 59 sdo apresentados os reogramas a 25°C para a A-carragena
reconstituida em condicdo de secagem otimizada e comercial para uma

concentragao de 1% (p/p).

30
25 +
20
©
=
& 15
%]
c
2
10 + A Comercial
© Seca (ABS)
5 .
0 foo } ! ! ! }
0 50 100 150 200 250 300
Taxa de cisalhamento (1/s)
17
1 B
ez °
1 o o
4 <
) 0000 < Comercial
« T * * e e @ Seca (ABS)
© AR TN
e
3 o1+ \
I} I
=l T
[7:] 41
o
b 1
Q
2 1
0,01 ] |

1 10 100 1000
Taxa de cisalhamento (1/s)

Figura 59 Curvas de escoamento para suspensdes de A-carragena comercial e
reconstituida em condigdes otimizadas com particulas inertes de ABS: Tensao (A)
e Viscosidade (B).
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Os resultados mostraram que as condicbes de secagem alteraram
severamente a qualidade reol6gica da goma A-carragena. A caracteristica
pseudoplastica foi conservada enquanto que a queda do valor da viscosidade foi
significativa. A viscosidade do produto seco obtido em condi¢gdes de secagem
otimizadas atingiu a metade do valor da goma comercial para taxas de
cisalhamento entre 1-10 s™, enquanto que acima de 10 s™ a queda de viscosidade
foi entre 35-70%. Assim, altas temperaturas de secagem (77°C) juntamente com
baixas vazbées de suspensido (maiores tempos de processamento) ocasionaram
uma deterioracdo na qualidade do produto. Resultados similares forma
apresentados por Lai et al. (2000) e Lii et al. (1999), em que a queda de
viscosidade foi associada com a alteracdo ou modificacdo da cadeia molecular do
polissacarideo.

E mostrada na Figura 60 a caracterizagdo viscoelastica a 25°C da
suspensao comercial e do produto obtido pela secagem em condicdes otimizadas.
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Figura 60 Modulos de armazenamento (G°) e de perda (G™") para suspensao de

A-carragena obtida pelo processo de secagem otimizado com particulas inertes de
ABS.
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Observa-se, que a A-carragena mantém sua caracteristica de suspensao
diluida apés a secagem (G"'>G") dentro do intervalo de freqtiéncia estudado. No
entanto, os valores de G" e G** decresceram significativamente com relacdo ao
produto comercial, sendo a diferenca entre G** e G” maior para o produto seco
indicando um comportamento de suspensao mais diluida. Assim as condicdes de
secagem otimizadas devem ter levado a uma despolimerizacdao do produto
acarretando possivelmente em uma mudanca estrutural da goma, o que concorda
com os resultados obtidos com as curvas de escoamento (Figura 59).

Avaliando as condicdes de secagem no ponto otimizado do desempenho do
secador para a secagem de suspensfes de xantana e carragena com particulas
de ABS e vidro, observou-se que para taxas de alimentacdo acima de 1 g/min as
caracteristicas da goma xantana ndo foram modificadas com a secagem enquanto
que para a A-carragena existe um dano ou modificacdo estrutural da cadeia
molecular do polissacarideo. A massa molecular da goma xantana ¢é
aproximadamente 2000 kDa (CPKELKO, 2007), a qual é significativamente maior
que da A-carragena 400-800 kDA (LIZARRAGA et al., 2006; VELDE e RUITER,
2003). Assim, a goma xantana, devido a sua elevada massa molecular seria mais
resistente a degradacao por despolimerizagao térmica, tempos de processamento
a elevadas temperaturas e cisalhamento induzido por processo mecéanicos
(SOLDI, 2005)
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5 CONCLUSOES

. A secagem de suspensdes de A-carragena usando vidro como particula
inerte nao foi viavel, pois ndo houve producao de pé. Este fato foi atribuido
a uma alta afinidade entre este polissacarideo e as caracteristicas do vidro,
levando a uma forte aderéncia superficial devida ao baixo angulo de
contato. No entanto, o uso de esferdides de ABS no leito permitiu secar A-
carragena com uma producdo media de pdé de 24% e uma retencao media
de sélidos maior que 65 %.

. O uso de um secador de leito de jorro fluidizado bidimensional com
particulas inertes de vidro e esferéides de ABS permitiu obter pé
reconstituido a partir de suspensdes de xantana. O desempenho do
secador foi melhor usando ABS como particula inerte apresentando uma
producdo média de 45% e de retencado de sélidos de 49%, enquanto que
para xantana seca em leito de particulas de vidro a producdo média foi de
28% e a retencao de sélidos de 65%.

. Na secagem continua de suspensodes de xantana com vidro como particula
inerte, a diminuicdo da vazao de alimentacédo juntamente com o aumento
da aeracdo no anulo foram as variaveis do processo que mais contribuiram
no desempenho do secador. Para a secagem de xantana e A-carragena
usando ABS como material inerte, a vazao de suspensao e temperatura de

secagem foram as condicdes operacionais mais relevantes.

. As caracteristicas fluidodinamicas do leito como velocidade da particula
inerte no anulo e jorro e altura de jorro foram fortemente influenciadas pela

vazao de suspensao e quantidade de ar que passa no jorro e anulo.

. A distribuicao de temperaturas dentro do leito operado com particulas de
ABS e vidro apresentou-se em regime estavel sem variacées significativas
da temperatura em funcéo do tempo de secagem, operando o leito quase
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6.

7.

isotermicamente.  Além  disso, a evaporacdo foi localizada

predominantemente na parte central do jorro e na base do anulo.

As quedas de pressao dentro do leito tanto para as particulas de ABS e
vidro indicaram a existéncia de uma alta instabilidade fluidodinamica,
originada pela variacao perioddica desta variavel em funcdo do tempo de
processo. As anadlises de processamento de imagens mostraram

estrangulamento do jorro e mudancas em sua geometria.

As suspensdes de xantana obtidas pela secagem em jorro fluidizado
formaram suspensdes de natureza altamente pseudoplastica e com
propriedades viscoelasticas de gel fraco. A vazdo de alimentagdo da
suspensao foi um fator importante para preservar sua qualidade reoldgica.
Uma baixa vazao de alimentagdo diminuiu a viscosidade e o carater
elastico da xantana, o que pode estar associado a uma despolimerizacéao
causada pelo excessivo cisalhamento no leito e prolongado tempo de

processamento a altas temperaturas.

No ponto de melhor desempenho do secador, a xantana pode ser obtida
por secagem usando leito de jorro fluidizado com particulas de ABS e de
vidro sem um apreciavel dano em seu comportamento reoldgico e perda de
qualidade. Caracteristicas reoldgicas de p6 reconstituido similares ao
produto comercial puderam ser obtidas na maior parte das condicdes
estudadas.

Nas condi¢des de melhor desempenho do secador, os resultados indicaram
que a secagem de suspensdes de A-carragena foram mais susceptiveis a
sofrer mudancas em sua estrutura molecular que a goma xantana
mostrando uma queda de viscosidade significativa e apreciaveis variagdes
nas caracteristicas viscoelasticas. Os valores de G" e G™* foram menores
para a goma carragena reconstituida apontando uma perda de qualidade

do produto. As suspensdes de A-carragena obtida pela secagem em jorro
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fluidizado no ponto 6timo formaram suspensdes de natureza altamente
pseudoplastica e com propriedades viscoelasticas de  suspensdes

altamente diluidas.

Portanto, o uso da tecnologia de leito de jorro fluidizado pode ser viavel na
secagem continua de sistemas biopoliméricos utilizando materiais inertes com
baixa tenséo superficial. No entanto, sua aplicacdo e uso em escala industrial
sao complexas, devido fundamentalmente a baixa vazao de suspenséao e alto
tempo de processamento que sdo necessarios para obter uma alta eficiéncia

de producao de pé e uma minima retencao do material.

123



124



6 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

. Os resultados desta pesquisa mostraram que as caracteristicas fisicas na
interface suspensao/particula inerte sdao fundamentais na secagem e
remocdao do material polimérico. Portanto, seria recomendavel testar e
avaliar outros materiais inertes como Teflon e polipropileno usando o leito

de jorro fluidizado bidimensional.

. O material reconstituido de goma xantana e A-carragena apresentou
residuos do material inerte (vidro ou ABS) limitando sua aplicagdo na
industria de alimentos. Assim, deve-se procurar o material inerte que além
de oferecer boas caracteristicas na remogéao da suspensao apresente uma

alta resisténcia ao desgaste originado pelo atrito no leito.

. Fazer uma caracterizacdo molecular do produto original e do produto obtido
pela secagem para avaliar os efeitos da secagem na estrutura e massa
molecular do produto.

Realizar testes em processos de alimentacdo intermitentes para obter
informacédo de seus efeitos no desempenho do secador e qualidade do
produto final.

. Para completar o estudo fluidodindmico do secador seria imprescindivel
fazer estudos de circulacdo de soélidos no leito, utilizando-se técnicas de
processamento de imagens a alta taxa de amostragem, particularmente
preferencialmente acima de 1000 quadros por segundo. Esta velocidade
permitiia um estudo mais preciso das taxas de cisalhamento e sua
variagdo dentro do leito.

. Fazer comparagdes com outros sistemas de secagem tais como “spray
drying” e secadores de superficie de contato aquecida (secador rotativo),
guanto ao desempenho e propriedade de qualidade do produto final.
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