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RESUMO

O jambu (Spilanthes oleracea) é uma planta herbicea nativa da regido amazdnica, da
familia Compositae, e tem seu cultivo difundido entre os pequenos produtores do nordeste do
Estado do Pard. E uma hortalica rica em elementos nutritivos como ferro, e ainda possui as
vitaminas B1, B2, niacina, vitamina C, vitamina A e cdlcio. Vale ressaltar que o jambu estd
atualmente despertando interesse cientifico e industrial devido as suas potencialidades
econdmicas. Nas ultimas décadas, o desenvolvimento dos processos de recobrimento de
particulas tem possibilitado a diversos setores da industria e da agricultura a obtencdo de
resultados satisfatorios. As finalidades desses processos vao desde a correcdo de imperfei¢des
estéticas e aumento de tamanho de particula até o controle da liberacdo de substincias quimicas.
O processo de recobrimento de sementes consiste em revestir totalmente a superficie da particula
com substancias aderentes, que podem apresentar-se puras ou em mistura com materiais ativos
e/ou inertes, melhorando a aparéncia, aumentando o tamanho e peso, facilitando a distribui¢do e o
manuseio das sementes, especialmente aquelas muito pequenas e/ou irregulares. O objetivo deste
trabalho foi efetuar a caracterizacio fisica e contribuir com o desenvolvimento do processo de
recobrimento de sementes de jambu em leito fluidizado. Planejamento experimental e andlise
estatistica dos resultados foram empregados para quantificar a influéncia da vazdo da suspensao
de recobrimento (Ws) e da vazdo do ar de entrada (War), sobre a eficiéncia de recobrimento (),
crescimento relativo das particulas (@), perdas por elutriacdo (Pg) e germinagdo (G). A estimativa
do ponto 6timo de operagdo foi determinada em funcdo das varidveis de entrada aplicando o
conceito de desejabilidade global. Observou-se que as varidveis Ws e War, dentro da faixa
estuda, influenciaram nas respostas consideradas. Dentre as condigdes estabelecidas neste
trabalho, o valor 6timo da Funcdo Desejabilidade é quando Ws é deslocada para o nivel médio
(6,4 mL/min) e War para o minimo (0,89 kg/s), obtendo assim 45,1% para n; 26,7% para o;
82,4% para G e 46,5% para Pg. Foram também determinadas as propriedades fisicas e
termodindmicas das sementes de jambu in natura, submetidas ao processo de adsorcido e
dessor¢do de umidade nas temperaturas de 20, 30 e¢ 40°C. Os dados experimentais foram
avaliados usando seis diferentes modelos matemaéticos. O calor isostérico e a entropia diferencial
foram estimados através das relagdbes de Clausius-Clapeyron e Gibbs-Helmholtz,
respectivamente. O modelo GAB modificado apresentou melhor ajuste aos dados experimentais.
Constatando-se um decréscimo gradual do calor molar de sor¢do com o aumento da umidade até
valores préximos ao calor latente de vaporiza¢do da dgua pura, tornando-se assintético quando o
conteido de umidade de equilibrio de 10%bs é alcancado. A teoria da compensacdo entalpia-
entropia foi aplicada com sucesso as isotermas e indica que o mecanismo de sor¢do de umidade
das sementes de jambu in natura pode ser considerado como controlado pela entalpia. Além
disso, a andlise do comportamento higroscopico das sementes recobertas mostrou claramente a
protecdao do recobrimento sobre as sementes de jambu, indicando que as sementes recobertas
apresentam maior estabilidade higroscopica que as sementes nuas, € que o recobrimento atua
como uma barreira a transferéncia de vapor d’dgua entre as sementes € o ambiente externo,
controlando desta forma o processo de adsor¢do de umidade e favorecendo o manuseio e a
armazenagem segura.
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ABSTRACT

Jambu (Spilanthes oleracea) is an Amazon native herbaceous plant, from the Compositae
family, and its crops are spread among small producers of the northeast of the State of Para. It is a
vegetable with many nutrients such as iron, vitamins B1, B2, C, A, niacine, and calcium. It is
noteworthy that the jambu seeds present great scientific and industrial interest due to their
economic potential. In the last decades, the development of particle coating and granulation
processes has allowed several sectors of the industry and agriculture to reach satisfactory results.
The objectives of these processes are correction of esthetic imperfections, the increase of particle
size and the control of the release of chemicals. The coating process consists of a total overlay of
the particle surface with adherent substances, which may be pure or mixed with active and/or
inert materials. This process improves the appearance, handling and transport of the seeds, and it
also increases size and weight of the particles, especially the tiny and/or irregular ones. The
objectives of this work were to perform the physical characterization and to contribute to the
development of the coating of jambu seeds in fluidized bed. The experimental design technique
and the statistical analysis of the results were realized and the effects of independent variables
coating suspension flow rate (Ws) and fluidization air flow rate (War) on the responses coating
efficiency (n), particle relative growth (@), losses by elutriation (Pg) and germination (G) were
evaluated. The optimal operational point was determined as function of the entrance variables
applying the concept of global desirability. Results showed that Ws and War, within the range
studied, had significant influence on the responses considered. Among the conditions established
in this work, the optimal value of the Desirability Function is obtained when Ws is displaced to
the average level (6,4 mL/min) and War to the minimum (0.89 kg/s), resulting in: 45.1% for n,
26.7% for @, 82.4% for G and 46.5% for Pg. Experimental data on the sorption isotherms of
jambu seeds were used to determine thermodynamic functions at 20, 30 and 40°C. Six
mathematical models were applied to analyze the experimental data. The modified GAB model
showed the best fitting to the experimental data. The desorption and adsorption isosteric heat and
differential entropy were determined by applying Clausius-Clapeyron and Gibbs-Helmholtz
equation, respectively. The moisture vaporization heat in jambu seeds decreased with increase in
moisture content and approached the latent heat of pure water and became asymptotic as moisture
content of 10% (b.d) was approached. The enthalpy-entropy compensation theory was applied to
the isotherms, indicating that they are enthalpy-controlled. In addition, analysis of the
hygroscopic behavior of the coated seeds showed a clear protective coating on the seeds of
jambu, and indicated that the coated seeds adsorbed less moisture than jambu seeds in natura,
showing that the coating layer acts as a barrier to the transfer of water vapor between the seeds
and the external environment, thus controlling the process of moisture adsorption and promoting
the safe handling and storage.
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INTRODUCAO

A crescente tendéncia do mercado consumidor pelos produtos naturais, € a0 mesmo tempo
de boa qualidade, mostrou ser necessaria uma reavaliagdo dos insumos e processos utilizados
pela industria em geral. Esta tendéncia atingiu principalmente as inddstrias quimicas, de
alimentos, de firmacos e cosméticos, para as quais verificou-se que alguns aditivos sintéticos
utilizados nos produtos gerados por esses segmentos industriais poderiam causar certos
problemas a saude humana. Neste sentido, € necessario desenvolver tecnologias apropriadas para
o aproveitamento de matérias primas naturais, visto sua grande instabilidade a incidéncia direta
de luz, oxigénio e umidade, dos problemas inerentes a secagem e da falta de homogeneidade do
produto (germinagdo, concentragdo do componente de interesse) devido as variacdes de safra.
Desta forma, torna-se necessdrio estudar técnicas de conservacdo e/ou manutencdo das
substancias contidas em materiais naturais que apresentem interesse tecnoldgico e industrial.

A regido amazdnica abriga um grande niimero de espécies de plantas produtoras de 6leos
essenciais constituindo uma fonte renovavel para a producdo de insumos para as industrias
quimicas, farmacoldgicas e cosméticas. Dentre as diversas plantas fornecedoras de 6leos
essenciais, a familia Asteraceae (Compositae) vem se destacando como uma das espécies
promissoras para a regiao.

O jambu (Spilanthes oleracea) é uma hortalica tipica da regido amazobnica, rica em
elementos nutritivos como ferro, vitaminas B1, B2, C, A, niacina e cdlcio, e amplamente
cultivada no Estado do Par4. Ha relatos de seu cultivo também na India, na América Central, e
em alguns paises da Europa (CARDOSO e GARCIA, 1997).

O componente principal desta espécie € uma amida (N-isobutilamida), conhecida como
espilantol e seu uso inclui a drea da saude, devido ao seu potencial terapéutico como analgésico,
hemostatico, antimicrobiano e fungicida, na composicdo de cosméticos para pele e atuando
também como agente sinergistico na producdo de inseticida natural.

No entanto, mesmo com uma gama de aplica¢dOes industriais, as pesquisas brasileiras com
esta espécie ainda sdo incipientes e, quando promovidas, geraram promissores resultados a
industria de cosméticos (Natura Cosméticos SA), resultando em patentes de processos e produtos.

Ja existem, desde 1976, patentes geradas a partir dos estudos com o jambu, registradas por
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laboratérios americanos, japoneses e ingleses. Além disso, segundo consulta em Scifinder
Scholar (2010) ha cerca de vinte e um pedidos de patentes registrados até 2010, todos de origem
estrangeira.

Este fato refor¢a a necessidade do desenvolvimento de pesquisas cientificas brasileiras
com esta espécie amazonica voltadas também ao beneficiamento das sementes, por constituir-se
numa etapa essencial na producdo de sementes de alta qualidade, visto que as mesmas precisam
ser processadas e manipuladas de forma adequada, para que os esforcos anteriores ao
desenvolvimento do material e as técnicas culturais de producdo ndo sejam perdidas.

A literatura cita dois processos de propagacao para esta espécie, a técnica de propagacio
vegetativa através de enraizamento de estacas, e a obtencdo de plantulas através de sementes.
Neste ultimo caso, devido ao reduzido didmetro das sementes desta planta, torna-se dificil a
semeadura, seja ela manual ou mesmo utilizando méquinas agricolas apropriadas. Desta forma, a
técnica de recobrir sementes surge entdo como uma alternativa para otimizar a técnica de plantio
e tornar esta cultura economicamente vidvel.

Nas dltimas décadas, o desenvolvimento dos processos de recobrimento e granulacio de
particulas tem possibilitado a diversos setores da industria e da agricultura a obtencdo de
resultados satisfatorios. As finalidades desses processos vao desde a correcdo de imperfei¢des
estéticas e aumento de tamanho de particula ao controle da liberagdo de substancias quimicas. Na
area agronOmica, os processos de granulacdo e recobrimento de sementes agricolas ganharam
novos rumos com o aprimoramento de conhecimentos de processos e formulacdes e a utilizagdo
de novos equipamentos. O recobrimento de sementes, de modo geral, inclui todo o processo de
adicdo de material, aplicado na superficie das sementes. O termo "sementes recobertas" tem sido
definido como uma semente encapada, ou coberta por adesivo. Os termos "recobrimento e
granulacdo de sementes" tém sido utilizados para denotar a aplicacio de material (ais)
externamente a semente, mudando em geral a forma e o tamanho, e melhorando a aparéncia
(TAYLOR e HARMAN, 1990).

O recobrimento consiste em revestir totalmente a superficie da particula com substancias
aderentes, que podem apresentar-se puras ou em mistura com materiais ativos e/ou inertes € a
granulacdo consiste em aumentar significativamente o tamanho (volume) da particula, através da
incorporagdo do proprio material ou de materiais ativos e/ou inertes.

De acordo com Scott (1989), o recobrimento de sementes com fungicidas e inseticidas €

uma prética relativamente comum, por contribuir com a diminui¢do dos agentes poluentes no



meio ambiente, pela menor aplicacdo de agrotdxicos. Recentemente, alguns recobrimentos de

sementes incluem a aplicacdo de herbicidas, aumentando significativamente o tamanho de

pequenas sementes, permitindo o emprego de semeadoras mecanicas.

Atualmente, € imprescindivel o aperfeicoamento do processo voltado para novas espécies
de sementes, dada a variacdo nas suas caracteristicas externas, como forma e epiderme
(rugosidade, porosidade e camada cerosa), que influenciam nos processos de granulacdo e
recobrimento em equipamentos movimentados pelo ar.

A necessidade de aumento da produtividade agricola tem contribuido para o
desenvolvimento de novos projetos na drea, envolvendo o recobrimento e a granulacdo de
sementes comerciais, com o objetivo de baratear e viabilizar o custo final do produto e
aperfeicoar a utilizacdo de mdaquinas agricolas para o plantio. A selecdo das variedades de
sementes tratadas € feita através da avaliacdo do custo do processo e dos beneficios na utilizacao
de modernas tecnologias agricolas, no potencial de germina¢do e/ou em uso futuro, como para o
armazenamento. Como exemplo, tem-se as sementes pequenas de hortalicas, na qual as sementes
de jambu se enquadram, que apresentam rapidez na germinacdo, embora seja sempre preciso
semear vdrias sementes para se obter uma unica planta sadia. Além disso, nesse tipo de semente,
o pequeno volume dificulta a automatizacdo da semeadura. Portanto, existe a necessidade de se
promover nessas sementes uma alta porcentagem de germinacdo, em que plantulas sejam
uniformes e livres de doencas. Essa é uma das razdes que justifica o processo de recobrimento,
além de melhorar o rendimento de plantas sadias, possibilita a semeadura automadtica por
mdquinas agricolas.

Nesse aspecto, o objetivo geral deste trabalho é o desenvolvimento do processo de
recobrimento de sementes de jambu (Spilanthes oleracea) em leito fluidizado, tendo ainda como
objetivos especificos:

— realizar o projeto e a montagem de um sistema experimental, escala de laboratdrio, para o
recobrimento de particulas em leito fluidizado com ar, com atomizacdo da suspensdo de
recobrimento;

— obter experimentalmente isotermas de adsor¢do e dessorcdo, para as sementes de jambu in
natura, nas temperaturas de 20, 30 e 40°C pelo método gravimétrico e ajustd-las a modelos
matematicos; estimar os teores de umidade da monocamada molecular e demais parametros de
interesse inerentes ao modelo, e utilizd-los na determinacdo das condicdes adequadas de

umidade e temperatura para a segura armazenagem das sementes de jambu;
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a partir dos dados de higroscopicidade, calcular os calores isostéricos de sor¢do liquidos e
integrais, e a entropia diferencial de sor¢do e com isto predizer a energia necessdria para a
retirada de dgua das sementes de jambu em diversos teores de umidade, em funcdo da
temperatura;

determinar experimentalmente propriedades fisicas (massa especifica aparente e real,
porosidade, esfericidade, didmetro médio, angulo de repouso e drea superficial especifica) e
qualitativas (germinacdo, indice de velocidade de germinacdo, peso de mil sementes e pureza)
das sementes de jambu de interesse para a caracterizacao deste material;

definir a suspensdo a ser utilizada, baseada nas caracteristicas desejadas na semente recoberta
(solubilidade e permeabilidade a dgua, para permitir a germinac¢do e nao causar fitotoxidade a
sementes);

realizar o estudo da fluidodindmica em leito fluidizado determinando os parametros
correlacionados ao processo e analisar a influéncia deste processo na germinagdo e no indice
de velocidade de germinacao a partir de um experimento estatisticamente planejado;

avaliar, para o processo de recobrimento de sementes de jambu em leito fluidizado, a
eficiéncia do processo de recobrimento e o crescimento das particulas;

estimar a condi¢do 6tima de recobrimento com base nos modelos estatisticos propostos € com
o0 auxilio da técnica de otimizagdo simultanea denominada Fun¢do Desejabilidade.

avaliar a qualidade das sementes recobertas através de microscopia, analisando a uniformidade
da superficie;

determinar e avaliar o poder germinativo e o vigor das sementes recobertas, através de testes
em laboratdrio comparando-os aos resultados alcancados com as sementes originais;

avaliar as condi¢des de armazenamento e as mudangas nas caracteristicas higroscopicas das
sementes recobertas a partir da determinacdo experimental de isotermas de adsorcdo de

umidade.



CAPITULO 2

REVISAO DA LITERATURA
2.1 ASPECTOS GERAIS SOBRE JAMBU (Spilanthes oleracea)

O jambu (Spilanthes oleracea) é uma planta herbicea nativa da regido amazdnica, da
familia Asteraceae (Compositae), e tem seu cultivo difundido entre os pequenos produtores de
alguns municipios do nordeste do Estado do Pari. E também conhecido como agrido-do-par4,
agrido-do-brasil, agrido-do-norte, jambuacu, erva-de-maluca, jamburana, agrido-do-mato, botao-
de-ouro, agrido-bravo (POLTRONIERI; MULLER; POLTRONIERI, 2000).

As folhas e caules cozidos sdo amplamente utilizados em alguns pratos tipicos regionais,
como o tacacd e o pato no tucupi, € na alimentacdo cotidiana, como em saladas. Segundo
Carvalho e Muller (1996), esta hortalica € rica em elementos nutritivos como ferro, e ainda possui

as vitaminas B1, B2, niacina, vitamina C, vitamina A e calcio (Tabela 2.1).

Tabela 2.1. Andlise quimica do jambu em g/100

Energia| Ptn | Lip. |Carb.|Fibra| Ca P Fe |Retinol|Vit. B1 |Vit. B1 |Niacina [ Vit. C

(Keal)| (g) | (@) [ (@ [ (g | (g) [(mg) |[(mg)](mcg) | (mg) | (mg) | (mg) | (mg)
32 11,90]0,30( 7,20 | 1,30 | 162,00 | 41,00 | 4,00 | 392.00 | 0,03 0,21 1,0 | 20,00

Fonte: ENDEF - Tabela de composi¢do de alimentos: IBGE, 1977 (Brasil, 2002)

InformagGes de comerciantes das feiras de Belém-PA apontam o consumo médio de 15
kg/dia de jambu e o maior produtor da regidao metropolitana produz cerca de 3.600 kg/més
(AMAZONIA HOJE, 2006).

Vale ressaltar que o jambu estd atualmente despertando o interesse de pesquisadores
ligados a sadde, devido seu potencial terapéutico. Na medicina popular, o chd de suas folhas tem
sido usado como antianémico, na dispepsia e afec¢des da boca e garganta (ALBUQUERQUE,
1989). Outros usos incluem utilizacdo como analgésicos, hemostaticos, aplicacdo local na dor de
dente, antimicrobiano, fungicida, larvicida, inseticida e na composi¢do de cosméticos para pele
(RAMSEWAK; ERICKSON; NAIR, 1999; NATURA COSMETICOS S.A., 2005). Essa tltima

€, provavelmente, a razdo de empresas, principalmente estrangeiras, terem buscado desenvolver



produtos utilizando extratos de folhas e galhos desta planta, inclusive patenteando processo e
produtos.

A composicdo quimica do vegetal segundo Jacobson, apud Moreira (1990) e a patente
nimero PI0500886 (Natura Cosméticos S.A., 2005), é composta de uma amida (N-
isobutilamida), o espilantol (Figura 2.1), também abundante em outras espécies do género

spilanthes.
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Figura 2.1. Férmula quimia do espilantol (CAS 25394-57-4)

Esta caracteristica quimica, aliada a sensacdo que produz semelhante a dos anestésicos
locais na boca levou Herdy e Carvalho (1984) a estudar o efeito dessa amida sobre a atividade
elétrica do coracdo do coelho, demonstrando que o espilantol induz o aumento da freqii€éncia
cardiaca levando ao aparecimento de arritmias supraventriculares.

Moreira (1990) realizou estudos para verificar a atividade convulsiva induzida pelos
extratos hexanicos, etandlicos e de acetato de etila de diferentes partes do jambu. Os resultados
deste estudo demonstraram que a Spilanthes oleracea apresenta um grande potencial como
instrumento para o estudo da epilepsia experimental e os extratos das flores, tanto em acetato de
etila como em hexano, mostraram-se mais potentes que os extratos das folhas-caules.

Esta espécie vegetal Spilanthes oleracea (Figura 2.2) atinge cerca de 40 cm de altura e
como caracteristica botanica trata-se de uma planta herbicea, protonada, ramificada e semi-
carnosa; folhas opostas, longo pecioladas, ovdides e membrandceas; inflorescéncia em capitulos
globosos de flores amareladas (ALBUQUERQUE, 1989). O fruto é do tipo aquénio, oblongo,
marginado, aristado. As sementes sdo achatadas e de tamanho diminuto (CARDOSO e GARCIA,
1997) e estdo localizadas nas inflorescéncias apresentando a tonalidade de amarelo-brilhante
quando em estado de amadurecimento e tornando-se amarelo escuro quando maduras. Tendo sua
cultivar recomendada para as condi¢des de clima quente e umido, com temperaturas médias de
26°C, precipitacdo de 2761 mm anuais ¢ umidade relativa em torno de 80%. E segundo
Poltronieri, Poltronieri e Muller (1999), os solos ideais para o cultivo sdao os argilo-arenosos e

ricos em matéria organica. Solos de védrzea, quando bem drenados também podem ser utilizados
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para o cultivo. Quanto ao rendimento, Gusmao et. al. (2005) afirma que varia de seis a dez magos

por m* de canteiro e que cada maco possui de 300 a 500 g.

Figura 2.. Jambu (Spil'a;i‘th;s olerc)

As condi¢Oes adequadas de producdo, como preparo da sementeira, transplantes das
mudas para os canteiros, irrigacdo, adubacdo e cobertura do solo, como também controle de
pragas, podem ser encontrados em Poltronieri, Muller e Poltronieri (2000) e Cardoso e Garcia
(1997). Segundo estes mesmos autores, para producao de sementes, as instrugdes sdo as mesmas
dadas a producdo de folhas, deixando, porém, as plantas florescerem normalmente. Quando os
botdes florais estdo perdendo a tonalidade amarelo-brilhante e ganhando uma tonalidade escura,
as inflorescéncias, contendo as sementes, estdo no ponto de serem colhidas. Em seguida, sdo
secadas a sombra e armazenadas em sacos de papel. A conservagdo das sementes, em ambiente
natural, preserva o poder de germinacdo das mesmas por um periodo de 6 meses, ja as
armazenadas sob refrigeracdo seu poder de germinagdo € conservado por até 1 ano.

Gusmao et. al. (2005) apds caracterizar o cultivo desta hortalica nas regides produtoras
do Estado do Pard identificou que estas culturas sdo afetadas principalmente pela praga conhecida
como paquinha (Neocurtilla hexadactyla); é a doenca, que segundo Poltronieri, Poltronieri e
Muller (1999) causou danos as plantacdes de jambu e que hé cerca de dez anos ndo tem sido mais
relatadas na regido. Doenca esta que pode causar perdas elevadas na producdo, devido a
depreciagcdo comercial de caules e folhas e tem como agente o fungo Thecaphora spilanthes.

Coutinho, Aparecido e Figueiredo (2006), avaliando culturas produzidas no Estado de Sao
Paulo (Botucatu), identificou esta enfermidade (Thecaphora spilanthes) que também é conhecida
como carvao do jambu. Quando ocorre sobre peciolo e folhas, provocam distor¢des, ocasionando

o enrolamento do peciolo e enrugamento do limbo foliar (Figura 2.3). As inflorescéncias quando



atacadas mostram-se deformadas, menores e com poucas sementes. A doenga ndo € transmitida

por sementes e o fungo é predominantemente de solos.

Figura 2.3. Thecaphora spilanthes sobre jambu; A — Planta com sintomas; B — Galha na regido
do colo (Coutinho, Aparecido e Figueiredo, 2006)

Trabalhos, visando o controle eficiente e econdmico dessa doenga, através de métodos
que ndo causem danos ao meio ambiente, como o melhoramento genético, estdo sendo
desenvolvidos pela Embrapa Amazdnia Oriental, tendo em vista a obtencdo de material genético
com resisténcia ao carvao Thecaphora spilanthes.

Em estudos recentes, Vulpi et. al. (2007) realizaram andlise sobre o teor de 6leo essencial
em jambu e verificaram valores médios de 15,16% de espilantol nas inflorescéncias e 1,46% da
substancia nas folhas. J4 Borges (2009) também analisando a composi¢do quimica das folhas e
inflorescéncias do jambu, cultivado sob adubacdo orgéinica e mineral, identificou valores bem
abaixo dos obtidos por Vulpi et. al (2007). Esses valores, nas inflorescéncias, foram 3,70% a
4,09% (adubacdo organica) e 2,53% a 3,83% (adubac@o mineral). Esse mesmo autor ndo
identificou a presenca de espilantol no 6leo essencial de folhas de jambu cultivado sob adubacao
organica e mineral (Tabela 2.2). Justifica o fato que culturas produzidas em regides em que estao
pouco adaptadas, principalmente sob influéncia de temperaturas, podem sofrer alguns problemas
na producdo de biomassa e principio ativo, influindo assim no metabolismo primdrio (respiracao
e fotossintese) e em conseqiiéncia, no metabolismo secundario.

Na Tabela 2.2 s@o sumarizados os resultados obtidos por Borges (2009) para as analises
do teor de espilantol e dos compostos antioxidantes presentes nas folhas e inflorescéncia do
jambu. O autor conclui que a adubagdo organica favorece o aumento de vitamina C em cerca de
20% nas folhas e inflorescéncia e também se apresenta eficaz, quanto aos teores de flavondides,

sendo as folhas o principal local de produgdo. Quanto a andlise do indice de atividade
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antioxidante, verifica-se que ndo houve efeito significativo para adubagdo organica e mineral,
porém os resultados encontrados, segundo a classificacio de Scherer e Godoy (2009),

demonstram que este vegetal possui forte atividade antioxidante.

Tabela 2.2. Teor de espilantol no 6leo essencial e composicdo dos compostos antioxidantes nas
partes aéreas do jambu cultivado sob adubac¢do mineral e organica.

Tipo de ‘ Folhas ‘ Inﬂorescéncias ‘
adubacfio Flav. Vit. C IAA Espilantol | Flav. Vit. C IAA Espilantol
(mg/mL) (mg/100g) (%) | (mg/mL) (mg/100g) (%)
Mineral | 245,19 1,48 1,40 - 49,99 1,90 1,44 3,83
Organica | 201,78 1,98 1,37 - 41,59 2,36 1,48 4,09

Flav. = Flavondides; Vit. C = vitamina C; IAA = Indice de atividade antioxidante

Desta forma, Borges (2009), afirma que os fatores ambientais, genéticos e agrondmicos
podem causar mudangas na composicao quimica dos produtos de origem vegetal, necessitando de
avaliagdes periddicas para o controle e/ou manutengdo dos componentes de interesse. E que o

jambu € uma hortalica promissora, possuindo flavonéides, vitamina C e um forte potencial

antioxidante.

2.2. TECNOLOGIA DE SEMENTES

2.2.1. Consideracoes gerais

As sementes sdo formadas basicamente pelo tegumento e embrido e por um terceiro
componente denominado endosperma. Do ponto de vista funcional, elas sdo constituidas por:
casca (cobertura protetora), tecido de reserva (endospermdtico) e tecido meristemdtico (eixo
embriondrio), que resultam dos diversos componentes do O6vulo, e que durante o seu
desenvolvimento pds-fecundagdo sofrem modificacdes.

A casca € a estrutura externa que delimita a semente, podendo ser constituida apenas pelo
tegumento, € em certos casos também pelo pericarpo. O tegumento é formado por camadas
celulares originadas pelo tegumento do 6vulo, enquanto o pericarpo € originado da parede do
ovdério. O tecido de reserva pode ser constituido pelo endosperma, pelos cotilédones e em alguns
casos pelo perisperma. Devido as substancias acumuladas nestes tecidos de reserva que o eixo
embriondrio, por ocasido da germinagdo, consegue energia e material metabolizado para se

desenvolver e originar uma plantula autotréfica.
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O eixo embriondrio é a parte vital das sementes, pois apresenta a capacidade de se
desenvolver, devido a presenca de tecido meristemdtico nas suas duas extremidades,
apresentando assim condi¢des de promover o crescimento deste eixo no sentido das raizes e do
caule, originando uma plantula em condi¢des de se fixar no solo e fotossintetizar as substincias

necessarias ao seu desenvolvimento (CARVALHO e NAKAGAWA, 1979).

2.2.2. Qualidade das sementes

A qualidade das sementes resulta do somatdrio de todos os atributos genéticos, fisicos,
fisiol6gicos e sanitdrios que contribuem para a formacdo de plantas vigorosas capazes nio s6 de
promover uma rapida emergéncia, como também de garantir o seu estabelecimento, além de
proporcionar crescimento e floragdo uniformes, garantindo desta forma uma elevada
produtividade (BARROSO, 1995).

Em tecnologia de sementes, o estudo da maturacdo € feito com o objetivo de se
determinar o ponto ideal de colheita, visando a producdo e a qualidade das sementes. Chama-se a
atencdo para o fato de que o armazenamento, ao contrdrio do que comumente se acredita, nao
comeca depois que se coloca a semente no armazém, mas desde o0 momento em que ela atinge a
maturidade fisioldgica. A partir desse estdgio a semente estd, praticamente, desligada da planta,
dela recebendo nada ou quase nada. Assim, essa semente, que ainda se encontra fisicamente
ligada a planta, pode ser considerada como armazenada. Obviamente, este “armazenamento” ao
ar livre pode representar um enorme perigo para a qualidade da semente, pois, assim ficam
expostas as intempéries, além do ataque de pragas e microorganismos, o que se torna
particularmente grave em regides onde o periodo chuvoso € prolongado, aliado ou ndo a
temperaturas elevadas. A situacdo podera se agravar se as sementes da espécie em questdo forem
de curta longevidade (POPINIGIS, 1977)

A colheita deve ser feita assim que a semente atinge um determinado estdgio no qual a
qualidade fisiolégica € méxima. Esse ponto de maxima qualidade fisioldgica, entendido como o
ponto em que a semente apresenta 0 maximo de germinagdo e vigor, é também chamado de ponto
de maturidade fisiolégica, e o estudo de maturacdo das sementes visa justamente determinar, para
cada espécie, como e quando este € atingido. Deve-se, entretanto, alertar que o ponto de
maturidade fisiolégica, dentro de cada espécie, pode variar em relacdo a0 momento de sua
ocorréncia, em fungdo do cultivo e das condi¢des ambientais (CARVALHO e NAKAGAWA,
1979).
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2.2.2.1 Fatores que afetam a qualidade das sementes

A escolha adequada de um lote de sementes € resultado do conhecimento de uma série de
fatores que afetam a qualidade das mesmas, pois uma escolha bem feita representa uma base
sOlida para o sucesso de uma lavoura. Segundo Popinigis (1977) a qualidade fisiol6gica das
sementes pode ser afetada por diversos fatores, que deve dispor de condi¢des internas e externas

apropriadas, como descrito a seguir:

Fatores internos

O periodo que uma semente pode viver € determinado pelas suas caracteristicas genéticas
e recebe o nome de longevidade. O periodo em que a semente realmente vive é determinado pela
interacdo entre os fatores genéticos e ambientais e recebe o nome de viabilidade, sendo no
mdximo igual ao de longevidade.

O verdadeiro periodo de longevidade de semente de uma espécie qualquer sé seria
possivel em condi¢des ideais de armazenamento, sendo essa informagdo de interesse para bancos
de germoplasma.

O periodo de viabilidade € funcdo dos seguintes fatores: caracteristicas genéticas da planta
progenitora, vigor das plantas progenitoras, condi¢cdes climdticas predominantes durante a
maturacdo de sementes, grau de injiria mecanica e condigdes ambientais de armazenamento,
além de outros procedimentos, como a secagem e tratamentos quimicos que podem, quando

realizados inadequadamente, provocar a morte das sementes.

Fatores externos

Os fatores do ambiente que influenciam o processo germinativo sdo: dgua, temperatura e
oxigénio. A 4gua € o fator que exerce a maior influéncia sobre o processo de germinacdo. Da
absor¢do de umidade resulta a reidratacdo dos tecidos com a conseqiiente intensificacdo da
respiracdo e de todas as outras atividades metabdlicas, que culminam com o fornecimento de
energia e nutriente necessdrios para a retomada do crescimento do eixo embriondrio.

A temperatura em que ocorre a germinacdo € outro fator que tem importante influéncia
sobre o processo, tanto quando considerado do aspecto de germinagdo total, como da velocidade
de germinacdo. A temperatura influencia a germinagdo pelo seu efeito sob a velocidade de

absor¢do de dgua, como por afetar também as reagdes bioquimicas que determinam todo o
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processo. Analogamente a uma reagdo quimica, a germinacao serd tanto mais rapida e o processo
mais eficiente, quanto maior for a temperatura, até certo limite.

A degradacdo das substancias de reserva de sementes para o fornecimento de nutriente e
energia para o desenvolvimento do eixo embriondrio, € um processo de “queima” desses
produtos, no qual o combustivel € o oxigé€nio sendo, portanto, outro fator fundamental para que a

germinagdo ocorra (CARVALHO e NAKAGAWA, 1979).

2.2.2.2. Avaliagdo da qualidade das sementes

A qualidade das sementes produzidas é também resultante dos processos de colheita,
secagem, extracdo e beneficiamento. Essas etapas devem ser cuidadosamente realizadas, de modo
particular para cada espécie, de maneira a conferir aos lotes de sementes boa qualidade e
caracteristicas apropriadas a comercializacao.

A germinacdo € um fendmeno biolégico que pode ser considerado botanicamente como a
retomada do crescimento do embrido, com o conseqiiente rompimento do tegumento pela
radicula. Entretanto, para os tecndlogos de sementes, a germinagdo € reconhecida como tal, desde
que, as plantulas apresentem tamanhos suficientes para que possam avaliar a normalidade de suas
partes e a sua possibilidade de sobrevivéncia (MARCOS-FILHO, 2005).

As avaliacdes de qualidade, de modo geral, sdo efetuadas sobre uma pequena amostra do
lote, pois o nimero de sementes utilizadas nos testes € pequeno. Para que os resultados destes
correspondam a qualidade do lote todo, € necessério que as amostras sejam obtidas obedecendo a
técnicas criteriosamente estabelecidas (POPINIGIS, 1977).

A determinacdo das caracteristicas de germina¢do de um lote de sementes baseia-se no
desempenho do teste padriao de germinagdo, no qual amostras de sementes sdo colocadas para
germinar em placas de petri ou em outro recipiente apropriado, sob condicdes controladas. Para a
grande maioria das sementes fixa-se um conjunto de condi¢des precisas para realizar-se o teste de
germinacdo, estabelecendo-se padrdes especificos para cada planta, visando a determinacdo da
viabilidade e vigor. Os procedimentos padrdes para o teste de germinagdo estdo adequadamente
descritos em Draper (1985) e Bradbeer (1988). Os testes de germina¢gdo em sementes recobertas,
segundo Draper (1985), seguem as mesmas regras praticadas no teste padrdo para sementes nao

recobertas, podendo, inclusive, realizar comparacdes da capacidade de germinacdo entre as
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sementes puras, recobertas e aquelas na qual o material de cobertura foi posteriormente
removido.

De acordo com Vieira e Carvalho (1994), a definicdo do que seja vigor de sementes nao
tem até hoje uma redagdo unica, sendo que cada uma das duas principais associacdes que
congregam tecnologistas de sementes tem as suas defini¢cOes particulares. Uma delas afirma que
vigor de sementes é a soma daquelas propriedades que determinam o nivel potencial de
atividades e desempenho de uma semente ou de um lote de sementes durante a germinacdo e a
emergéncia da plantula (ISTA, 1981).

Vigor das sementes é o reflexo de um conjunto de caracteristicas que determinam o seu
potencial fisiologico, ou seja, a capacidade de apresentar desempenho adequado quando expostas
as condicdes diferentes de ambiente. Em funcdo de sua importancia, varios métodos tém sido
desenvolvidos visando a avaliacdo segura da qualidade fisiolégica de semente (MARCOS-
FILHO, 1999). Para a AOSA (1983) os principais testes de vigor, bem como outros que t€m sido

desenvolvidos e propostos, podem ser agrupados em trés categorias: a) Testes de crescimento e

avaliacdo de plantulas; b) Testes de estresse e ¢) Testes bioquimicos.

2.3. ISOTERMAS DE SORCAO E PROPRIEDADES TERMODINAMICAS DA SORCAO DA
AGUA EM BIOMATERIAIS.

Muitos problemas com biomateriais envolvem as relagdes entre o conteudo de umidade
desses produtos e a umidade do ambiente, devido ao fato dos mesmos se comportarem como
materiais higroscopicos e mudarem seu contetido de umidade em funcdo da temperatura e
umidade relativa do ambiente.

O teor de 4gua de qualquer produto, quando em equilibrio com o ambiente de
armazenamento, ¢ chamado de conteido de umidade de equilibrio ou equilibrio higroscépico. O
contetido de umidade de equilibrio avalia a perda ou ganho de dgua sob determinada condicao de
temperatura e umidade relativa, relacionando-se diretamente com os processos de secagem e
armazenagem de produtos agricolas. O conteudo de umidade de equilibrio é alcancado quando a
pressdo parcial de vapor de dgua no produto iguala-se a pressdo parcial de vapor do ar que o

envolve.



14

As operacOes efetuadas com produtos agricolas normalmente envolvem as etapas de
colheita, manuseio, processamento, embalagem e transporte, sendo desejivel que a quantidade e
a qualidade sejam mantidas desde a colheita até o consumo, tornando o controle da umidade
essencial para a manutencao de ambos.

Dessa forma, o excessivo teor de umidade nos materiais biol6gicos causa grandes perdas
durante o armazenamento, pois o risco de desenvolvimento de fungos torna-se maior,
comprometendo a qualidade do produto, e teor muito baixo de umidade pode ocasionar reducao
de precos na sua comercializa¢do devido a perda de massa do produto; ao passo que a remocao
inadequada de umidade pode resultar na queda de qualidade e na viabilidade do mesmo.

Segundo Hall (1965), o conteido de umidade de um material biologico pode ser
controlado mantendo-se um determinado valor de umidade relativa do ambiente a uma dada
temperatura, sendo isto uma pritica comum para o controle do conteido de umidade de
biomateriais. O teor de umidade de um material higroscépico em equilibrio diminui, se a
umidade relativa do ambiente € reduzida e/ou a temperatura € aumentada, através de uma relacdo
ndo linear. A curva de equilibrio de um material biol6gico, denominada isoterma de sorcao, tem
geralmente a caracteristica de uma curva sigmoidal, com a umidade relativa do ambiente, ou
atividade de 4gua, na abscissa e o conteido de umidade do material na ordenada.

O contetido de umidade no produto pode ser medida de diferentes formas, entretanto nem
todos os métodos indicam a disponibilidade da dgua para a atividade microbiana, uma vez que
nem toda a dgua do produto estd igualmente disponivel. A disponibilidade de 4gua em materiais
higroscépicos, tais como sementes, graos, frutos e derivados, ¢ adequadamente indicada pela
atividade de agua (aw) ou a umidade relativa do ar ambiente com conteido de umidade de
equilibrio. A atividade de dgua e a umidade relativa, no equilibrio, sio numericamente iguais.

A atividade de dgua, denominada aw (activity water), € definida como a razdo entre a
pressdo de vapor de dgua do produto (P) e a pressd@o de vapor da dgua pura sob uma mesma

temperatura (Po), Equacdo 2.1, variade O a 1:

(2.1)

)

N

A atividade de 4gua € um parametro ligado diretamente a umidade de biomateriais e
permite a determinacdo de fatores relacionados a sua conservacdo e a proliferacdo de

microorganismos.
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O fendmeno de sor¢dao é muito importante na secagem e na armazenagem de produtos
naturais. Em todos os casos, a natureza especifica da estrutura sélida governa qualitativamente a
sorcdo, mas em geral ndo existe uma equagdo que descreva por completo este comportamento
(DINCER e ESIN, 1996).

A andlise das isotermas de sorcdo a diferentes temperaturas visa estabelecer o equilibrio
de sorcdo de agua do produto, verificar a aplicabilidade de modelos matematicos para predi¢ao
do comportamento isotérmico de sor¢do de dgua e estimar o nivel critico de umidade residual que
lhe confere maior estabilidade de armazenagem, como também determinar a demanda de energia
necessdria ao processo de secagem, representada pelos valores do calor isostérico de sorcao.

O estudo das isotermas de sor¢do tem revelado a existéncia de cinco diferentes formas
para as mesmas (Figura 2.4). Como a maioria dos produtos assume qualitativamente a tendéncia
de s6lidos ndo porosos, as formas sdo as seguintes, segundo a teoria de BDDT (Brunauer et al.,

1940 apud Lowell e Shields, 1991):

Tipo I: Isoterma tipo Langmuir caracteriza uma adsor¢ao pura em camada monomolecular.

Tipo II: Isoterma caracteristica de forma¢do de miltiplas camadas de moléculas de adsorbato
sobre a superficie do sélido. Freqiientemente encontrada para sélidos ndo porosos, sendo
tipica para produtos alimenticios.

Tipo III: Embora similar ao tipo II, sdo raramente observadas em sélidos ndo porosos. Seu
formato sugere também adsorcdo em camadas polimoleculares.

Tipo IV e Tipo V: Refletem a condensacdo capilar, quando a pressdo de saturagdo do vapor do
adsorbato € atingida.

Tipo VI: € um tipo de isoterma raramente encontrada e representa uma adsor¢do em vdrias
etapas, sugerindo adsor¢do em multicamadas num substrato uniforme ndo poroso. A
altura dos degraus representa a capacidade de adsor¢do da monocamada podendo

permanecer constante durante duas ou trés camadas adsorvida.
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Figura 2.4. Formas caracteristicas das isotermas de sor¢do (Fonte: Lowell e Shields, 1991)

Segundo Chen (2000) vérios fatores contribuem para o estabelecimento do conteido de
umidade de equilibrio de biomateriais, como cultivar, grau de maturidade, condi¢des fisicas e
sanitdrias, além da composi¢do quimica e a maneira pela qual o equilibrio foi alcancado, se pelo
processo de adsorcao ou dessor¢ao.

A Figura 2.5 mostra a representacdo de isotermas de sor¢do com comportamento distinto
para o fendmeno de adsor¢do e dessorcdo, que sdo diferenciados em fun¢do da maneira de como
o equilibrio entre o produto e o ambiente € atingido, se por ganho de umidade (adsorcdo), ou por
perda de umidade para o ambiente (dessorcao).

A diferenca entre o comportamento das isotermas de adsorcdo e dessor¢do, observada na
Figura 2.5, é denominado histerese, sendo muito comum ocorrer para um mesmo produto e em
condi¢des idénticas de determinacao.

Segundo Labuza (1968), uma isoterma de sor¢do de umidade pode ser classificada em trés
regides: monocamada (aw até 0,2), policamada (aw entre 0,2 a 0,6) e condensagdo seguida da

dissolucdo de materiais soldveis (aw acima de 0,6).
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Figura 2.5. Histerese no processo de sor¢do de umidade em biomateriais.
(Fonte: Park e Nogueira, 1992)

Diversas teorias tém sido formuladas para explicar o fendmeno da histerese. Uma dessas
teorias, desenvolvida por Labuza (1968), descreve este comportamento supondo os capilares
como corpos largos com prolongamento estreito do tipo mostrado na Figura 2.6 (teoria do
tinteiro). Na adsorcdo, o capilar ndo se enche completamente até que uma atividade
correspondente ao maior raio (r2), seja alcancada. Durante a dessor¢do, o menor raio (r;), controla

o esvaziamento do poro, de modo que a atividade d’dgua € reduzida consideravelmente.

|1y
() ()
representacdo esquemdtica poro real

Figura 2.6. Teoria do tinteiro para a histerese (Fonte: Labuza, 1968)

Segundo LABUZA (1968), o arco gerado pelo efeito da histerese, normalmente termina
na monocamada, mas algumas vezes ele prolonga-se até regides de aw inferiores a monocamada,

existindo casos no qual ele chega a atingir aw=0.
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2.3.1. Determinacio experimental de isotermas de sorcao

As isotermas de equilibrio podem ser determinadas através dos métodos gravimétrico e
higrométrico. No método higrométrico, o conteido de umidade do material € mantido constante
até que o ar circundante atinja um valor constante de equilibrio. J4 no método gravimétrico, a
temperatura do ar e a atividade de d4gua sdo mantidas constantes até que o conteido de umidade
da amostra atinja o valor de equilibrio. O ar pode ser circulado (método dindmico) ou estar
estagnado (método estdtico) (MOREIRA, 2000).

No método gravimétrico estdtico os ambientes com diferentes umidades relativas para
equilibrio das amostras sdo preparados em dessecadores ou em frascos herméticos. A umidade
relativa do ambiente pode ser dada por diferentes tipos de solugdes salinas, acido sulfurico em
vdrias concentragdes, ou por outras substancias, como glicerol. D4-se geralmente preferéncia as
solugdes saturadas de sais, uma vez que permitem a manutencdo da umidade relativa constante
com maior facilidade, pois mesmo que absorvam ou percam umidade, a umidade relativa do
ambiente ndo se altera, desde que as solucdes ainda estejam saturadas.

Existem na literatura dados de umidade relativa em fung¢do da temperatura para vdrias
solucdes saturadas de sais, destacando-se os trabalhos de Greenspan (1977), Young (1967),
Wexler e Hasegawa (1954) e Kitic et al. (1986).

Embora o método estdtico seja muito trabalhoso e demorado, devido a simplicidade
instrumental e, principalmente, a reprodutibilidade dos resultados que fornece quando
adequadamente utilizado, € bastante comum na pratica.

A temperatura ambiente e para umidades do ar elevadas (acima de 85%), os tempos para
se atingir o equilibrio sdo altos, podendo chegar a vdrias semanas. Nestas condigdes, para
produtos bioldgicos, ocorrem modificacdes de estrutura e aparecimento de mofo, antes que seja
alcancado o estado de equilibrio. Visando diminuir o tempo de experimentagdo, t€m-se propostos
métodos dindmicos de fluxo continuo. O método dindmico consiste essencialmente em forgar o
ar, com umidade relativa e temperatura controlada, a passar pela amostra até que nao ocorra
variacdo de massa da mesma. Dessa forma, se atinge o estado de equilibrio higroscopico num
periodo de tempo inferior aquele necessario quando se utiliza o método estdtico, nas mesmas
condicdes de temperatura e umidade relativa (KNEULE, 1976; STRUMILLO e KUDRA, 1986).

J4 existem no mercado equipamentos modernos que permitem a obten¢do de isotermas de

sor¢do com melhorias significativas em termos de tempo e precisdo sobre os métodos
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tradicionais. Os higrometros baseados em psicrometria, com resolucdo 0,01 de aw sdo préticos,
répidos e eficientes, e o principio de medi¢do do aparelho € a determinacido do ponto de orvalho
em espelho resfriado (AQUALAB, 1997).

Outro equipamento que utiliza o método dindmico € o conhecido como DVS (Dynamic
Vapour Sorption), e consiste numa técnica gravimétrica de medida répida e automatizada da
quantidade de solvente (vapor d’4dgua) sorvido pela amostra. Realiza a medida variando a
concentragdo de vapor circundante a amostra e medindo a variagdo de massa da mesma até

alcancar o equilibrio (SURFACE MEASUREMENT SYSTEMS, 2010).

2.3.2. Descricao matematica de isotermas de sor¢ao

As isotermas de sorc¢do sdo representacOes grificas da relacdo existente entre o teor de
dgua de um determinado produto e a umidade relativa de equilibrio, a uma dada temperatura,
obtida a partir de dados experimentais e podem ser ajustadas por varios modelos tedricos, semi-
empiricos e empiricos. Modelos matemédticos, nem sempre simples, tém sido utilizados para
descrever as isotermas de sor¢dao de um grande nimero de produtos naturais.

Os principais critérios usados na selecdo de modelos sdo o grau de ajuste aos dados
experimentais e a simplicidade do modelo (Furmaniak, Terzyk e Gauden, 2007), e o modelo que
descreve o melhor comportamento ¢ amplamente usado para predizer a atividade de dgua em
funcdo do conteddo de umidade de equilibrio do material.

A literatura fornece diversos modelos matematicos utilizados para ajustar isotermas de
sor¢do em produtos naturais. Os dois trabalhos pioneiros de Boquet, Chirife e Iglesias (1978) e
(1979) sao exemplos de descricdo e avaliacdo detalhada de modelos mateméticos bi e tri-
paramétricos, respectivamente, amplamente utilizados na literatura. Entretanto, na maioria dos
casos, esses modelos ndo sdo capazes de expressar com precisdo o teor de umidade de equilibrio
dos produtos naturais em todas as faixas de temperatura e umidade relativa de interesse, além de
serem muitas vezes equivalentes entre si, pois as propriedades de sor¢do podem mudar em
conseqiiéncia das interagdes quimicas e fisicas induzidas por processos de calor ou outros tipos
de pré-tratamento conforme indicado em Boquet, Chirife e Iglesias (1980).

Fantinstti, Usberti e Brob (2005) afirmam que as sementes tém comportamento
diferenciado nas isotermas de sorcdo por serem altamente higroscépicas, como exemplo, citam

que sementes ricas em Oleo apresentam conteudos de umidade de equilibrio mais baixos em
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relacdo as sementes amildaceas, quando armazenadas em condigdes ambientais semelhantes, pois
absorvem menos 4gua, por serem hidrofobas. Afirmacdes semelhantes sdo mencionadas por
Benedetti e Jorge (1987), para sementes de amendoim (alto teor de lipidios), que apresentaram
menor umidade de equilibrio quando comparadas com as sementes de arroz, milho, soja e trigo, a
uma mesma temperatura.

Uma lista de modelos matematicos que descrevem o comportamento higroscopico e que
téem sido amplamente empregadas na predicdo de dados de sor¢do de umidade podem ser
encontrados em Okos et al., (1992), Togrul e Arslan (2007), Vaquiro et. al (2008) e Iguedjtal,
Louka e Allaf (2008), bem como a defini¢cao dos termos usados nestas equacoes.

A literatura, nos ultimos tempos, tem apresentado um significativo nimero de trabalhos
para a determinacdo e andlise das isotermas de sor¢cdo de sementes. Desta forma, as citagdes a
seguir (Tabela 2.3) sdo exemplos de publicacdes sobre o comportamento higroscopico de

sementes e suas respectivas caracteristicas.
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Tabela 2.3. Publicagdes a respeito do comportamento higroscopico de sementes

Referéncia Semente Objetivo Principais Resultados
— O método gravimétrico estatico, utilizando solugdes salinas
saturadas mostrou-se adequado ao estudo higroscépico das
sementes de urucum;
Obter isotermas de dessorcdo para | — O valor do contetido de umidade de equilibrio diminuiu com
sementes de urucum, nas 0 aumento da temperatura;
Faria, Rocha e Costa tf?mperaturas de 15, 35, 40'e SOOC, — O teor de umidade da monocamada molecular indica que as
(1998) Urucum | ajustando 08 dados experimentais sementes de urucum podem ser conservadas por longos
ao modelo tri-paramétrico de GAB periodos em umidades inferiores a 5,6%bs;
e estimar o calor isotérico usando a | — Os valores dos parAmetros estatisticos desvio médio relativo
equacdo de Clausius-Clapeyron e coeficiente de correlacdo indicam o excelente ajuste da
equacdo de GAB aos dados experimentais;
— A faixa de calor isostérico liquido obtido para os dados
experimentais foi de 24,20 a 2,13 kJ/mol.
—O conteddo de umidade apresentou dependéncia com as
Avaliar e comparar o modelo mais variedades de sementes de tabaco;
adequado  para descrever as | —A dependéncia foi mais acentuada para umidade relativa
Menkov (1999) Tabaco isotermas de adsorcdo para sete | baixo de 0,60;
variedades de sementes de tabaco a | —Os modelos de GAB e Oswin foram os modelos que melhor
25°C. descreveram a relagdo existente entre o conteido de
umidade de equilibrio e a umidade relativa do ambiente.
—A capacidade de sor¢do das sementes diminui com o
aumento da temperatura a UR constante;
Obter experimentalmente isotermas | —Q efeito da histerese foi menor a temperaturas mais altas;
de sor¢do (adsorgdo e dessor¢do) | —Dentre os modelos avaliados o de Oswin foi o que melhor
Menkov (2000a) Ervilhaca |para as sementes de ervilha nas | descreveu o comportamento higroscépico;

temperaturas de 5, 20, 40 e 60°C e
identificar o modelo que descreve
adequadamente as caracteristicas de
sor¢do.

—Apesar do efeito de histerese, os valores obtidos para UR do
ar correspondente ao teor de umidade de monocamada
(decimal) apresentaram semelhangas para os processos de
adsorc¢do e dessorc¢do (0,17 e 0,18, respectivamente).
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Tabela 2.3. Publicagdes a respeito do comportamento higroscopico de sementes (continuagao)

Referéncia Semente Objetivo Principais Resultados

—O calor de vaporizagdo de sementes de meldo foi
menor que a da mandioca, indicando que a mandioca
tem uma maior afinidade com a umidade do que as
sementes de meldo;

Estimar 0s parametros | —O contetido de umidade da monocamada das sementes
termodinamicos relacionados com a | de meldo, em qualquer temperatura, ¢ mais baixo
. . Melao e sor¢cdo de umidade das sementes de | do que a de mandioca;
Aviara e Ajibola (2002) . § . . que a de mandios . .
mandioca | meldo e mandioca, a partir do | —Em niveis mais baixos de umidade, a entalpia integral
modelo de Halsey wusado para| liquida das sementes de meldo foi maior do que a de
descrever as isotermas de sor¢ao. mandioca, mas como o aumento no teor de umidade,
tornou-se mais baixos;

—A variacdo de entalpia e entropia integral liquido de
sementes de meldo com teor de umidade ndo foi
semelhante ao da entalpia e entropia de mandioca.

Investigar as isotermas de sor¢do de
umdade de sgmentes de ervilha —-As isotermas de sor¢do de sementes de ervilhaca
obtidas  experimentalmente, nas .
o apresentaram histerese e foram afetados pelo tratamento
temperaturas de 5, 15, 25, 35 e 50°C, 0. ~ . 0. -
. : " : (secagem a 25°C: dessorcao; secagem a 25 °C: adsorcdo
Chen (2003) Ervilha submetidas a  trés  diferentes o, ~ .
. N e secagem a 50°C: dessor¢do);
tratamentos. Estimar a adequacdo ~ - . .
. . —A equacio de Henderson-Modificada foi o modelo mais
dos ajustes de cinco modelos - .
bl ~ adequado para descrever os dados de sor¢ao de umidade
matematico para os dados de sor¢do
. neste estudo;
de umidade.
. ~ —As sementes de P. taeda apresentaram conteudos de
Estudar as isotermas de sorcdo para . e o :
. L. ) ] o umidade de equilibrio inferiores aos da E. grandis.
o . Eucaliptus | espécies florestais, obtidas a 25°C, e . . ~ .
Fantinstti, Usberti e . . . P —O melhor ajuste das isotermas de sor¢do foi alcangado
grandis e | avaliar cinco modelos matematicos

Brob (2005)

Pinus taeda

para descrever o comportamento
higroscopico das sementes.

através do modelo de trés parametros de Langmuir para
sementes de Eucalyptus grandis e do modelo de quatro
parametros de Peleg para sementes de Pinus faeda.
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Tabela 2.3. Publicagdes a respeito do comportamento higroscopico de sementes (continuagao)

Referéncia Semente Objetivo Principais Resultados

—A partir da técnica de medidas de ndo linearidade é
Obter os dados de equilibrio de | possivel selecionar a melhor equagdo para descrever os

umidade em diferentes temperaturas | dados de equilibrio de sor¢do experimental;
e umidades relativas, e utilizar as | —Entre os cinco modelos analisados, a equagdo Halsey-
o medidas ndo-lineares propostas por | modificada é a unica que, a medida de curvatura
Ribeiro et al. (2003) Urucum Bates e Watts (1980) para selecionar, | proposta por Bates e Watts (1980) e a medida de
a partir de cinco equacgdes | polarizagio proposta por Box (1971) ndo foram
matemdticas, que melhor representa | significativas, e portanto, esta equagio € mais adequada
as isotermas de sor¢do. para representar os dados de sor¢do de equilibrio de

sementes de Bixa orellana.

—Embora a tendéncia das isotermas de sor¢cdo foi
semelhante, a umidade de equilibrio diminuiu com os
processo descasque e torrefacdo a uma atividade de

Determinar pelo método | dgua constante;

gravimétrico estatico, as isotermas de | —Os modelos de GAB e Halsey foram os que

adsor¢do a 15, 25 e 35°C e ajustar os | descreveram adequadamente as caracteristicas de
Kaya e Kahyaoglu (2006) | Gergelim | dados experimentais a diferentes | sorcdo;

modelos matematicos, como também | —O calor isostérico de adsor¢do e a entropia diferencial

estimar e avaliar as propriedades | diminuem com o aumento da umidade e com a

termodinamicas de sorcao. aplicag@o dos processos de descasque e torrefagdo;

—A ordem na magnitude da entalpia integral foi
encontrada como: gergelim inteiro > gergelim
descascado/torrado > gergelim descascado.

. ~ —Nao houve alteracdo na germinacdo das sementes para

Estudar as isotermas de sorcdo para . . . .
sementes de feijoeiro dos cultivares 0s baixos valgres~de conteudo de umidade de 'equllﬂorlo,
) ) L ) o 3,28%bs (Tibatd) e 3,14%bs (Una), obtidos para

Francisco, Usberti e .. Tibatd e Una, obtidas a 25°C, como .. P .
. Feijoeiro . . atividade de 4gua abaixo de 0,3;
Tonelli (2007) também avaliar sete  modelos . -

matemdticos para descrever o —Os modelos de isotermas de sorcdo que apresentam

comportamento higroscépico.

melhor ajuste sdo os de Oswin e Peleg para sementes de
feijoeiro, cultivares Tibata e Una, respectivamente.
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Tabela 2.3. Publicagdes a respeito do comportamento higroscopico de sementes (continuagao)

Referéncia Semente Objetivo Principais Resultados
—O modelo de Halsey-modificado € o que melhor
representa o comportamento higroscépico;
—O fenomeno da histerese foi evidenciado e sua
magnitude reduzida com o aumento da temperatura;
. . | =Ocorreu um aumento na energia necessdria para retirar
Determinar as isotermas de adsorcdo | . ‘o .
e dessorcio para  diferentes dgua das sementes (calor isostérico 11ntegral de
.. ’ . dessor¢do), variando de 3324 a 2486 kJ kg ', e aumento
condi¢cdes de temperatura e umidade 7 ~ .
. i P i na energia liberada pela adsor¢do da dgua no produto
relativa do ambiente, além de ajustar . ~ .
! . (calor isostérico integral de adsorcdo), que variou de
diferentes modelos matematicos aos 3139 a 2479 kJ ke para a faixa de conteddo de
Goneli (2008) Mamona | dados experimentais, analisando o £ P

fendmeno de histerese. As
propriedades  termodindmicas de
sor¢ao da dgua, em fungdo do teor de
dgua de equilibrio, também foram
determinadas e avaliadas.

umidade estudado;

— Para um mesmo valor de conteido de umidade, os
valores do calor isostérico integral de dessorcdo sdo
maiores que os de adsorcao;

—Ocorre um aumento dos valores da entropia diferencial
de sor¢ao com a redugdo do contetido de umidade;

—Para um mesmo conteido de umidade a entropia
diferencial de dessorcao € maior que a de adsorcao;

—Os processos de dessorcdo e adsor¢do da dgua foram
controlados pela entalpia.

Henao, Queiroz e Haj-
Isa (2009)

Café cereja

Determinar  as  isotermas  de
dessorcdo de graos café cereja
descascado com teores de mucilagem
residual de 16,1 e 52,7% para as
temperaturas de 50 e 73 °C e o
posterior  ajuste de  modelos
matematicos. De posse desses
resultados, estimar as umidades de
equilibrio dindmico.

—As isotermas de dessor¢io a 50 °C podem ser
representadas  pelos  modelos:  Peleg, Halsey
Modificado, GAB e Oswin, nesta ordem:;

—Para a temperatura de 73 °C, o modelo GAB nio
representa bem os dados experimentais, sendo que 0s
modelos Peleg e Halsey Modificado apresentam o
melhor desempenho;

—Para a estimativa das umidades de equilibrio dindmicas
a equacdo proposta por Fioreze (1986) mostrou-se
altamente satisfatoria.
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2.3.3. Propriedades termodinamicas de sorc¢io

Segundo Kaya e Kahyaoglu (2006) as propriedades termodinamicas podem ser estimadas
a partir das isotermas de sorcao, e as principais fungdes sdo aquelas que quantificam as entalpias
e entropias diferenciais e integrais fundamentais nos processos energéticos.

O calor diferencial de sorcao € usado como um indicador do estado em que se encontra a
agua presente num material bioldégico (Fasina, Sokhansanj e Tyler; 1997), de acordo com o tipo
de forga exercida na interligacdo molecular do vapor de dgua com os sitios de sor¢do. E também
utilizado para projetar secadores capazes de fornecer calor acima do calor latente de vaporiza¢ao
da dgua pura (Ay.p) de modo a secar o material em baixos niveis de teor de umidade. E calculado
em base ao calor liquido de sor¢do (qs) definido como a diferenca entre AHy (calor isostérico
integral de sor¢do) e Ayap, para uma determinada temperatura (Tsami et al., 1990).

O calor de adsorcdao ¢ uma medida da energia liberada na sor¢do da dgua no produto,
enquanto que o calor de dessor¢do representa a energia necessdria a quebra das forcas
intermoleculares entre as moléculas de vapor de dgua e a superficie adsorvente (RIZVI, 2005).
Assim, o calor de sor¢do € considerado um indicativo das for¢as intermoleculares de atracio entre
os locais de sorcdo e o vapor de dgua (GONELI, 2008).

Nos projetos que visam a eficiéncia dos processos de preservacdo, secagem e
armazenamento, o cdlculo do consumo energético exige o conhecimento do calor isostérico de
sor¢ao numa ampla faixa de teor de umidade. E a utilizacdo dos fundamentos da termodindmica,
em processos de sor¢do, vem sendo aplicado para diversas finalidades como para a compreensao
das propriedades da dgua, predizer pardmetros da cinética do fendmeno de sorcao, fazer dedugdes
aproximadas da microestrutura e das mudancas fisicas que ocorrem na superficie do produto e
principalmente, no calculo da energia requerida nos processos de equilibrio, decorrentes da
transferéncia de calor e massa em sistemas bioldgicos (AGUERRE, SUAREZ e VIOLLAZ,
1986; ASCHERI et al. 2007).

Propriedades termodindmicas, como entalpia e entropia, sdo necessdrias para planejar o
trabalho e para o entendimento qualitativo do estado da dgua na superficie do produto. Variagoes
de entalpia fornecem uma medida da variacdo de energia do processo de interacdo entre as
moléculas de dgua e o sorvente. A entropia pode estar associada a ligacdo ou repulsdo das forcas

no sistema, estando associada ao arranjo espacial da relagdo dgua-sorvente. Assim, a entropia



26

caracteriza ou define o grau de ordem ou desordem existente no sistema 4gua-sorvente
(McMINN, AL-MUTHTASEB e MAGEE, 2005; GONELLI, 2008).

A disponibilidade de energia no processo de sorcdo € medida a partir da energia livre de
Gibbs, ou seja, mudancas na energia livre de Gibbs, durante a troca de dgua entre o produto € o
meio, caracterizam a energia requerida para transferir molécula de 4gua do estado de vapor para a
superficie sélida (sorvente) ou vice-versa. Se o valor desta propriedade for negativo, o processo €
dito espontaneo; se for positivo serd ndo-espontaneo (Apostolopoulos e Gilbert, 1990). Esta
quantidade pode ser considerada uma medida do trabalho realizado pelo sistema no processo de
dessor¢do ou adsorcdo, e o equilibrio termodinamico € alcangado quando o gradiente de energia
livre for zero (NAYAK e PANDEY, 2000).

A teoria da compensacdo entalpia-entropia ou também chamada teoria isocinética,
originalmente aplicada por Bell (1973), tem sido utilizada no estudo dos fendmenos fisicos e
quimicos envolvidos nos processos de sorcao de dgua (Telis-Romero et. al., 2005). Esta teoria é
uma importante ferramenta no estabelecimento dos diferentes mecanismos de sor¢do da dgua em
diferentes condi¢Oes, tais como os processos de secagem (Rizvi, 2005). Ferro-Fantan et al. (1982)
sugeriram a existéncia de uma relacdo linear entre a entalpia e a entropia para a sorcdo da dgua
em alguns alimentos.

Segundo Liu e Guo (2001) a teoria da compensacdo permite verificar se haverd maior
interacdo molecular devido a redug¢do na liberdade ou a ligacdo das moléculas no sistema,
gerando maior organizacdo ou ordem neste sistema (relacionadas a entalpia) em detrimento de
uma desorganizacio e uma maior liberdade das moléculas no sistema (relacionadas a entropia).

Este € o chamado efeito compensac¢do entalpia-entropia.

2.4. ASPECTOS GERAIS DA FLUIDIZACAO

De uma maneira geral, a fluidizacdo € uma operacdo que envolve o fluxo de sélidos em
contato com gases, liquidos ou com ambos. E uma operacio no qual um leito de particulas é
suspenso ou agitado por uma corrente ascendente de fluido, movimentando de forma aleatéria as
particulas. A denominacdo fluidizacdo ocorre em virtude do leito de particulas se assemelhar as

caracteristicas de um fluido. Isto ocorre quando o sistema alcanga uma determinada velocidade
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do fluido e a diferenca de pressd@o no leito permanece constante, ou seja, quando a fluidizacdo
inicia.

A utilizacdo da técnica de fluidizacdo foi difundida em 1940, com a constru¢do do
primeiro leito fluidizado para craqueamento de carvao. J4 nos anos 70, foram patenteados os
processos para produgdo de sementes recobertas e métodos de recobrimento de sementes em leito
fluidizado (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

Segundo Taylor e Harman (1990), o estudo fluidodindmico de particulas em leitos de
jorro e fluidizado encontra inimeras aplicagdes na indudstria quimica, farmacéutica, metaldrgicas
e recentemente, na drea agricola. A necessidade do aumento da produtividade agricola tem
contribuido para o desenvolvimento de novos projetos, com objetivo de promover condicdes
favordveis as sementes, para um possivel armazenamento ou para a germinacdo imediata. A
utilizagc@o da fluidizacdo com ar quente também ¢ um método atraente para a secagem de muitos
pos umidos e graos.

Outros exemplos tipicos de aplicacdes industriais de leitos fluidizados gés-sélido incluem
sinteses e reacdes cataliticas, regeneracdo catalitica, combustdo e gaseificacdo de carvao. Os
leitos fluidizados, também, sdo empregados em processos fisicos (ndo reacionais) como: secagem
de particulas, recobrimento, granula¢do, aquecimento, resfriamento e mistura, Isto devido as
vantagens que esse tipo de equipamento oferece, destacando-se as altas taxas de transferéncia de
calor e massa favorecido pelo contato intimo entre as fases, equipamento mais compacto e
mistura intensa dos sé6lidos.

A literatura cldssica apresenta vdrios estudos relacionados com a andlise e descricdo dos
fluxos de s6lido e gas e as caracteristicas predominantes de contato sélido-fluido em unidades de
fluidizacdo. As possibilidades de contato ou o regime de fluxo das fases varia largamente,
dependendo do tamanho médio, massa especifica e forma das particulas; da densidade,

viscosidade e velocidade média do fluido, além da geometria do leito.

2.4.1. Regimes de Fluidizacao

Em geral, o leito fluidizado pode ser operado em seis regimes diferentes: fluidizacdao
homogénea, fluidizagdo borbulhante, fluidizacdo do tipo slug (freqiientemente em leitos
menores), fluidizacdo turbulenta, fluidizag¢do rapida e transporte pneumatico. A Figura 2.7 ilustra

os diferentes tipos de contato solido-fluido descritos em Kunii e Levenspiel (1991).
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Figura 2.7. Vérios tipos de contato s6lido-fluido

A partir de uma baixa taxa de escoamento o fluido percola através dos espacos vazios
entre as particulas estaciondrias, como em um [eito fixo (Figura 2.7a). Com um pequeno aumento
da taxa de escoamento do gés, as particulas comecam a vibrar € a mover-se em algumas regioes
restritas do leito, esse € o chamado [leito expandido.

Com um aumento da velocidade do fluido, todas as particulas ficam suspensas no
escoamento gds ou liquido. Neste ponto, a forca de atrito entre o fluido e as particulas fica
contrabalanceada ao peso aparente das particulas. A componente vertical da forca de compressao

entre as particulas adjacentes desaparece, e a queda de pressdo em qualquer secdo do leito

O

aproximadamente igual ao peso aparente do fluido e das particulas. O leito desta forma

[¢N

chamado de leito fluidizado incipiente ou leito na minima fluidizacdo (Figura 2.7b).

Em sistemas liquido-sélidos, ou seja, onde o fluido é um liquido, um aumento na taxa de
escoamento acima da minima fluidizacdo resulta em uma expansdo suave e progressiva do leito.
As instabilidades decorrentes do aumento da vazdo de fluido ndo sdo aprecidveis, e regides com
elevadas porosidades ou heterogeneidade do leito ndo sdo observadas. O leito nessa condicdo é
chamado de fluidizacdo homogénea ou fluidizacdo particulada (Figura 2.7¢c).

J4 os sistemas gés-solido geralmente se comportam de modo diferente, ou seja,
aumentando o escoamento além da minima fluidizacdo, pode-se observar grande instabilidade,
formacdo de bolhas e canais preferenciais a passagem do gas. Com uma taxa de escoamento alta,
a agitacdo e o movimento das particulas sdo mais vigorosos. Além disso, o leito ndo se expande
muito acima do volume de minima fluidizacdo, sendo desta forma chamado de leito fluidizado

agregativo, leito fluidizado heterogéneo ou, simplesmente, leito fluidizado borbulhante (Figura

2.7d).
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Na fluidizacdo de sistemas gdas-sOlido, as bolhas de géds coalescem e aumentam de
tamanho conforme vdo ascendendo através do leito. Quando o leito é formado por particulas
finas, estas deslizam sobre os contornos das bolhas maiores de gis até expandirem-se pelo leito.
Esse comportamento é conhecido como slugging, e no caso de particulas grandes e pesadas, a
porcdo do leito acima das bolhas é empurrada para cima, como um pistdo; algumas particulas
caem para o slug de baixo e conforme vao subindo, essas por¢des de solido desaparecem. Apds
esse periodo, outros slugs formam-se e o movimento oscilatério instdvel € repetido. Este € o
chamado slug flutuante (Figura 2.7e) e a presenca de sluggings sdo especialmente encontradas
em leitos longos e estreitos.

Desta forma, aumentando-se ainda mais a velocidade do gds, o leito deixa o cldssico
regime borbulhante e entra no regime de fluidizacdo turbulenta, fluidizacdo rdpida e finalmente
transporte pneumadtico em fase diluida.

A fluidizacdo turbulenta pode ser caracterizada pela velocidade do géds entre a minima
para a fluidizacdo turbulenta e a velocidade terminal das particulas, onde sdo observadas
pequenas regides de vazios, movimento desordenado de particulas, flutuacdes pequenas de
pressdo como também apresenta a superficie superior indefinida (Figura 2.7f).

Os regimes turbulentos e de fluidizacdo répida utilizam altas velocidades superficiais de
gds, nesses casos existem agitacdes mais intensas no leito e o movimento dos sélidos torna-se
mais vigoroso. A transi¢do do regime turbulento para a fluidizacdo rapida ocorre na velocidade
terminal da particula, em que um significativo nimero de particulas deixa o leito pelo topo da
coluna. Quando a velocidade terminal é excedida, mudancgas bruscas na queda de pressdo com o
aumento da vazdo desaparecem. A transicio da fluidizacdo répida para o transporte
pneumdtico/hidrdulico de solidos (Figura 2.7g) ocorre quando a fase densa na base do leito

desaparece e todos os s6lidos presentes podem ser elutriados ou arrastados pelo gés.

2.4.2. Classificacao do tipo de particula

Em funcdo do grande nimero de trabalhos desenvolvidos utilizando uma variedade de
materiais particulados e sabendo que o comportamento de sistemas fluidizados borbulhantes
depende de vdérias propriedades das particulas soélidas como: didmetro, massa especifica,
conteido de finos e coesividade, conhecer o comportamento de um pé e a fluidodindmica do

sistema sdo de extrema importincia para o completo estudo do processo.
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Desta forma, Geldart (1973) sugeriu a classificacdo de particulas sélidas, ou pds, em
quatro diferentes grupos, caracterizados pela diferenca de massa especifica entre o sélido e o gas
(ps - pp), € pelo didmetro médio da particula. Na Figura 2.8 € apresentado o diagrama
simplificado para a classificacdo dos pds, em contato com ar, nas condi¢cdes ambientes, sendo a
partir da caracterizac@o do sélido que se estabelece o modelo aerodindmico e que levara a escolha

adequada do tipo de equipamento a ser projetado. Os grupos sdo mostrados a seguir e podem ser

visualizados na Figura 2.8.
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Figura 2.8. Diagrama de Geldart para classificacdo de particulas
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Grupo A: As particulas deste grupo apresentam didmetro médio pequeno (20-100pum) e baixa
massa especifica (menor que 1,4 g/cm’), e possui uma grande faixa de fluidizacdo
entre a velocidade de minima fluidizacdo e a velocidade para iniciar as bolhas,
proporcionando alta expansdo do leito e alta mistura do gds e do sélido. Quando a
velocidade do gds aumenta acima da velocidade de bolhas, a fluidizacdo é
borbulhante e é caracterizada por bolhas ascendem mais rdpido que o gas através do
leito de sélidos; as bolhas dividem-se e coalescem quando sobem em dire¢do ao topo

do leito e quando as bolhas atingem o didmetro do leito, o regime torna-se pistonado.

Grupo B: as particulas deste grupo encontram-se na faixa de didmetro e massa especifica, 40 um
<dg <500 pm e 4 g/em’® > ps > 1,4 glem’, respectivamente. Essas particulas fluidizam

bem com vigorosa acdo das bolhas e rdpido crescimento das mesmas, que aparecem
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logo apés a velocidade de minima fluidizacdo. O tamanho das bolhas aumenta com a
altura do leito e a velocidade do gds em excesso, apresentando expansio do leito e

mistura de particulas moderadas. A areia € um exemplo tipico desse grupo.

Grupo C: sdo particulas com propriedades coesivas e de didmetro pequeno, é extremamente
dificil de fluidizar devido as forcas interparticulas, com a formacdo de canais e
aglomerados ou a combinacdo de ambas, sem formacao de bolhas. Entretanto, o uso
de agitadores mecanicos ou mesmo de vibracio podem quebrar os caminhos
preferenciais, melhorando assim a fluidizagdo. Proporciona também baixa expansao

do leito e apresenta pobre mistura dos sélidos.

Grupo D: as particulas t€ém didmetro grande e/ou sdo muito densas; por isso na fluidizacdo
convencional deste tipo de particulas pode haver a formagdo de caminhos
preferenciais, proporcionar baixa expansdo do leito e baixa mistura de s6lidos. Desta

forma, particulas deste grupo sdo mais adequadas ao leito de jorro.

2.4.3. Parametros fluidodinamicos

De modo a compreender o mecanismo de fluidizagdo de s6lidos em um dado processo,
torna-se importante a determinacdo de parametros fluidodindmicos, como velocidade, porosidade
e queda de pressdo na condi¢do de minima fluidizacdo, os quais representam o comportamento do
leito poroso pela passagem de fluido através do mesmo. Desta forma, para que estes parametros
possam ser determinados, deve-se analisar o efeito da velocidade superficial do fluido sobre o
gradiente de pressdo (curva de fluidizacdo), pois o célculo confidvel deste parametro € essencial

para o projeto de um leito fluidizado.

2.4.3.1. Porosidade de minina fluidizacio e expansao do leito

A suspensdo das particulas € obtido através da passagem de uma corrente de gds, a uma
certa velocidade pelo leito de particulas de didmetro dp; o leito formado dessa maneira é
caracterizado pela porosidade (g). A porosidade de um leito corresponde a fracdo de vazios
presente em um leito de particulas, e a porosidade na minima fluidiza¢do (e,y) corresponde a

porosidade do leito na condi¢do de minima fluidzagao.



32

Considerando um leito de particulas sustentado em um distribuidor de gés, projetado para
um fluxo ascendente uniforme gasoso, a fluidiza¢do dar-se-a4 quando o equilibrio entre a forca de
arraste promovida pelo fluxo ascendente do gds em movimento tornar-se igual ao peso aparente!

das particulas (Equacdo 2.2). Dessa forma, para a condi¢do de minima fluidizacao, teremos:

Pa.A — Ps.A = Peso — Empuxo (2.2)
APnfA = psVsg — prVsg (2.3)
rearranjando tem-se:
APy ¢
o= (ps—p) (1 — &mr)g (2.4)
mf

A = drea da secdo transversal do leito.
enf € Hyyr = porosidade e altura do leito na condi¢do de minima fluidizagdo.
Desta forma, experimentalmente, determina-se a porosidade de um leito fluidizado na

condi¢do de minima fluidizacdo por:

APy¢

_mt 2.5
(ps — P) 9Hms 3)

Smf=1_

A expansdo do leito (E) refere-se a variagdo da altura dos sélidos em relacdo a altura de

minima fluidizacdo, fornecendo a percentagem de aumento da altura do leito de particulas.

H - Hmf
E=—"100% (2.6)
mf

2.4.3.2. Velocidade de minima fluidizagcdo e queda de pressao no leito

A velocidade superficial do gas em que a queda de pressdo se iguala ao peso dos sélidos é
denominada de velocidade de minima fluidiza¢do (U,,), condi¢do na qual a fluidizagdo se instala.
Diversas correlagdes apresentadas na literatura para estimativa da velocidade de minima

fluidizagdo sdo baseadas na Equacdo de Ergun. Contudo hd muita incerteza nos célculos de U,

1 Entende-se por peso aparente o peso das particulas menos o peso do fluido ascendente (empuxo).
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pois em geral, considera-se o fluxo laminar no leito e muitos autores restringem-se a correlacoes
empiricas de aplicabilidade limitada.

A velocidade de minima fluidizacdo, em um meio poroso composto de particulas de um
dado didmetro, pode ser estimada através de uma extrapolagdo para a condi¢cdo de minima

fluidizacdo da classica correlacao proposta por Ergun (1952), e expressa por:

2
AP 150 (1_83”“ f —u,, +1,75(138—’"f)pu3,f 2.7)
H,, &y (¢sdp) s,
Rearranjando:
(l_gmf )2 H (l_gmf )p 2
— 1- =150 L75——Fu, .
(ps Pf)( Enf )g gif ( de)z Uy + gl?‘tf¢sdp Uy (2.8)
Ou ainda:
1-
150(83—8"”;)Remf+;;LSRemf2 = Ar (2.9)
mfrs mf s

Usualmente quando os valores de €., e/ou ¢ ndo sdo conhecidos, pode-se estimar U,y

para um leito de particulas irregulares, e a Equacgdo 2.9 pode ser reescrita na seguinte forma:

K;(Rep )* +Ko Reyp = Ar (2.10)
onde,
1,75 150(1— g
K1= 3 € K2 =(3—2) (211)
Emf P Emfd

Segundo o trabalho pioneiro de Wen e Yu (1966) os parametros K; e K, permanecem
praticamente constantes para diferentes tipos de particulas em uma ampla faixa de condi¢Oes
(0,001< Rep,s <4000), proporcionando estimativas de U,y com desvio da ordem de + 34%.
Assim, com base na equacdo de Ergun; Wen e Yu (1966) reescreveram a equagdo para

determinar a velocidade de minima fluidizacao na forma:

Unys = [33,72 + 0,04084r] /2 — 33,7 2.12)

Como a U, € uma importante varidvel de projeto num sistema fluidizado, esta tem sido

alvo de uma grande quantidade de trabalhos experimentais numa ampla variedade de condi¢des.
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Desta forma, tomando por base o trabalho de Wen e Yu (1966), outros pesquisadores
também publicaram valores para K; e K,. A Tabela 2.4 sumariza algumas correlagdes

encontradas na literatura.

Tabela 2.4. Correlagdes da literatura para estimar velocidade de minima fluidizagdo

Equacao/Referéncia K,/2K, 1/K4
WEN e YU (1966) 33,7 0,0408
RICHARDSON (1971) 25,7 0,0365
SAXENA e VOGEL (1977), dolomita: altas T e P 25,3 0,0571
BABU et al. (1978), para Re,,, variando de 0,02 a 200 25,3 0,0651
GRACE (1982), para Ar variando de 1 a 10 27,2 0,0408
LUCAS et. al. (1986), ¢ variando entre 0,5 a 0,8 32,1 0,057
CHITESTER et al. (1984), para particulas grossas € Rens > 1000 28,7 0,0494

Segundo Lippens e Mulder (1993), a Equagdo 2.12 permite encontrar com facilidade o
valor da U, porém devido assumir valores médios para €, € ¢ acaba gerando desvios
significativos. Estes autores compararam 33 correlacdes para o cdlculo da velocidade de minima
fluidizacdo para diferentes substancias em condi¢des ambientes e concluiram que a equagdo de
Ergun € que melhor descrever o comportamento de leitos fluidizados sob condi¢des de minima
fluidizacdo, por apresentar os menores desvios padrdo (em relacdo aos dados experimentais
usados), para altos e baixos valores de Reynolds.

A operagdo de um leito fluidizado dentro de um especifico e estdvel estado
fluidodindmico € importante para o controle das interacOes particula-particula e gis-particula
devido os efeitos de desgaste das particulas e dos parametros de transferéncia de calor no leito.
Muitos pesquisadores tém usado as curvas de fluidizagdo, obtidas a partir de diferentes
metodologias, para determinar os indices de qualidade da fluidizagdo, que incluem formacao,
ascensdo e ruptura das bolhas de gés, velocidade e tamanho das bolhas, movimento dos sélidos e
propagacdo das ondas de pressdo através do leito.

Desta forma, sd@o encontradas na literatura curvas fluidodinadmicas, em fun¢do do sistema
particulado analisado, apresentando algumas formas caracteristicas distintas. As Figuras 2.9 e
2.10 exemplificam algumas destas curvas para os diferentes sistemas encontrados nas condigdes

praticas.
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A Figura 2.9 € uma curva tipica de fluidizacdo para particulas médias e de granulometria
uniforme apresentada em Kunii e Levenspiel (1991) e a andlise desta figura indica os regimes de
fluidizacdo e os parametros de interesse em um processo de fluidiza¢ao. Inicialmente tem-se uma
relacdo linear entre a velocidade e a queda de pressdao dentro do leito o que caracteriza a operacao
em leito fixo (A—B), pois o fluxo de ar escoa através do leito a uma taxa pequena sem provocar
movimento das particulas. A partir deste ponto, com um pequeno aumento do fluxo de gés, as
particulas comecam a vibrar e mover-se em algumas regioes do leito, caracterizando o chamado
leito expandido (B-C). Observa-se que com o aumento da velocidade superficial do gés, atinge-se
um valor de queda de pressio médxima (APnsx — ponto C); a partir deste ponto o gds consegue
vencer a for¢a peso da massa de particulas e as forgas interparticulas. Nesse instante as particulas
comegcam a movimentar aleatoriamente e a queda de pressdao diminui para F onde a fluidizagado se
instala, e apds pequenas oscilagdes, atinge-se um valor constante chamado queda de pressdao de
minima fluidizacdo (APp,r — ponto F). Este comportamento constante caracteriza um sistema ideal
com particulas uniformes.

Apb6s o estabelecimento completo da fluidizacdo, como ilustrado na Figura 2.9,
procedendo-se o caminho de volta, ou seja, diminuindo a velocidade do gds, as particulas
fluidizadas acomodam-se na forma de um leito fixo expandido, com porosidade ¢,,. Com a vazao
de gis eventualmente cessada, uma suave acomodac¢do ou vibracdo do leito reduzird sua
porosidade para seu valor estdvel inicial de €n,. Geralmente, U, € tomado como a intersec¢ao da
linha AP versus velocidade do gds do leito fixo de porosidade &, (no retorno) com a linha

horizontal correspondente a mgs/A (Figura 2.9).
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Figura 2.9. Curva tipica de fluidizac¢do para particulas médias e de tamanho uniforme (adaptado
de Kunii e Levenspiel, 1991)
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De acordo com Gauthier, Zerguerras e Flamant (1999), para algumas misturas bindrias de
particulas, além da velocidade minima de fluidizagdo (U,ys), as velocidades de fluidizagdo
incipiente (Up) e de fluidizagdo completa (Uy) sdo importantes na caracterizagdo do sistema
fluidodindmico. Na Figura 2.10, observa-se que a abscissa do ponto que intercepta as curvas de
leito fixo e leito semi-fluidizado corresponde a velocidade de fluidizagdo incipiente (Up), ja a
abscissa do ponto de interseccdo das curvas de leito semi-fluidizado e de leito completamente
fluidizado equivale a velocidade de fluidizagdo completa. Por fim a velocidade de minima
fluidizacdo encontra-se na regido chamada dominio de transicdo pertencente entre as duas

velocidades Uy e Uy,.

_,-"';-’ Leito completame nte

Fd Auidizado

Ledio|semi
fluidipado

Queda de Pressio
5,

Ufi| Umf Utc

Yy v v >
Velocidade do gés

Figura 2.10. Curva fluidodinamica para leitos homogéneos e de misturas bindrias
(Fonte: Gauthier, Zerguerras e Flamant, 1999)

Um grande nimero de trabalhos tem sido publicado nos ultimos anos avaliando a
fluidodinamica de diferentes tipos de particulas, assim na Tabela 2.5 sdo sumarizadas algumas
destas publicacdes abordando nio apenas correlagdes preditivas para a velocidade de minima
fluidizacdo como a influéncia de parametros operacionais no comportamento fluidodindmico em

leito fluidizado.



Tabela 2.5. Publicagdes relacionadas a fluidodindmica em leito fluidizado
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Referéncia

Particulas

Objetivo

Principais Resultados

Gauthier, Zerguerras
e Flamant (1999)

Areia

Avaliar a influencia da distribui¢ao
do tamanho de particulas do grupo
B e D de Geldat no
comportamento fluidodindmico e
predizer as  velocidades de
fluidizacdo dos pos caracteristicos.

— P6s com distribuicdo de didmetro tipo Gaussiana fluidizam
com uma velocidade de fluidizacdo incipiente (Ug)
aproximadamente igual aos p6s com didmetros uniformes,
podendo desta forma, estimar sua Ups por qualquer
correlacdo adequada para pé com didmetros uniformes;

— Ao contrario das particulas anteriores, particulas com
distribuicdo grande de diametros e misturas bindria t€m
comportamento fluidodindmico muito diferente, embora
semelhantes entre si. Para estas misturas, € necessaria a
estimativa da Uy e Uy para descrever o comportamento.

— A extensdo do dominio de transicao € funcdo da distribuicao
de diametro de particulas, pois particulas com distribuicao
tipo Gaussiana dificilmente segregam comportando-se como
as de diametro uniforme, enquanto que as misturas bindrias
e as com grande distribuicio de didmetro segregam;

— Os resultados experimentais para as Uy e Ug foram
comparados com a Uy prevista por diversas correlagdes
existentes para misturas bindrias. A maioria delas
apresentaram resultados satisfatorios para particulas com
didmetros médios menores que 1,5 mm, mas apenas uma foi
satisfatoria para didmetros maiores. Portanto foi proposto
duas correlacdes (Re versus AR) para predizer as
velocidades caracteristicas que se encaixem nos resultados
experimentais para uma ampla faixa de didmetro médio.

Nascimento et. al.
(2001)

Mistura de
milho/areia

Verificar o efeito da fracdo
ponderal de milho e da temperatura
de operacdo na velocidade e na
porosidade de minima fluidizacao.

—O aumento da fracdo de milho favorece a elevacdo da
velocidade de minima fluidizacdo e consequentemente a
porosidade do leito.

—O aumento da temperatura favorece a diminui¢do da
velocidade de minima fluidizacdo com a fracdo e milho
constante.
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Tabela 2.5. Publica¢des relacionadas a fluidodindmica em leito fluidizado (continuacao)

Referéncia

Particulas

Objetivo

Principais Resultados

Coltters e Rivas (2004)

90 tipos de
particulas com
diferentes
caracteristicas

Propor uma correlacdo para estimar
a velocidade de minima fluidizagdo

—Uma nova relagdo para a previsao da velocidade de
fluidizacdo minima € proposta sem a necessidade de
estimar parametros caracteristicos do sistema como
fator de forma e porosidade do leito;

—Verifica-se que a correlagdo proposta prevé valores de
Uns, que estdo em excelente concordancia com os
dados experimentais relatados na literatura sobre uma
gama de sistemas gds-sélido fluidizado e com um
coeficiente de correlagdo maior que 0,99.

Felipe e Rocha (2007)

Areia, celulose
microcristalina,
FCC e alumina

Predizer a velocidade de minima
fluidizacao no sistema gas-s6lido em
leito fluidizado, para particulas do
grupo A e B de Geldart e avaliar
metodologia do desvio padrdo de
modo a comparar os resultados
obtidos para medic¢des de flutuacao
de pressdo feitas em dois lugares
diferentes: acima do distribuidor e
na camara plenum.

— Para uma estimativa confidvel da Uys a sonda de
pressdo ndo pode ser instalada muito proxima ao
distribuidor de ar;

—0Os métodos de medicoes de pressao avaliados,
absoluta e diferencial, mostraram-se adequados, pois
ndo foram significativas as diferencas nos resultados,
para nem uma da formas de medic@o de pressao;

—A camara plenum mostrou ser o lugar mais adequado
para a obtengdo de sinais de pressdo, obtendo
resultados equivalentes em termos de precisdao em
relacio aos pontos localizados muito acima do
distribuidor e sem tendéncia de entupimento da sonda.

—A metodologia de flutuagdo de pressdo do leito por
medi¢des de desvios padrao mostrou-se adequada para
estimar Uy, ndo apenas para os sélidos do tipo B, mas
também para os do tipo A da classificacdo de Geldart;

—Foi possivel estimativa a Ups dentro de uma gama
amplas de velocidades de ar. A relacdo linear entre o
desvio padrao da pressdo do leito e velocidade do
fluido persiste a partir do inicio formagao de bolhas no
leito até proximo a fluidizagdo turbulenta.
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Tabela 2.5. Publica¢Oes relacionadas a fluidodindmica em leito fluidizado (continuacio)

Referéncia Particulas Objetivo Principais Resultados

—Todos os sélidos investigados, incluidos no grupo A de
classificagcdo Geldart, apresentaram  expansao
homogénea apds fluidizacdo em todas as temperaturas
avaliadas;

—0Os métodos 6pticos que tem por base na detec¢do de
queda de pressio minima ndo foram confidveis para
determinar corretamente o ponto de partida do regime
borbulhante. Somente a andlise de expansdo do leito em

Estudar a influencia da temperatura | func@o da velocidade de fluidizacdo permitiu avaliar a

. L FCC, . o~ ~ A < .
Girimonte e Formisani . operacional sobre a transicdo de um | sucessdo de fendmenos através do qual um fluxo estavel
Areia e . 1 . . 1
(2009) corindo leito fluidizado e o regime | de bolhas atravessa o leito de sélidos;

borbulhante. —O aumento da temperatura de fluidiza¢do acima do
nivel do ambiente ndo € traduzida integralmente em
uma maior capacidade de expansdo da fase particulada,
como demonstrado pelo fato de que os valores de
porosidade do leito e da velocidade do gis medido no
ponto de maxima expansdo (€mbe €  Umbe,
respectivamente) apresentam tendéncias praticamente
paralelas aos da emr € Uy, € estdo bem correlacionados
pela equagdo Richardson-Zaki.
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2.4.4. Velocidade Terminal e Caracterizacio dos Regimes de Fluidizacao

A velocidade terminal (u;) de uma particula, em um fluido newtoniano, € usualmente
estimada a partir de interacdes matemdticas das expressdes cldssicas de Re em fun¢do de Cp.
Entretanto, para simplificagdes dos cdlculos, sdo encontradas na literatura algumas correlagdes
explicitas, com diferentes graus de complexidade e com diversas constantes empiricas, para
predizer u; em fungdo das caracteristicas do sistema, como as descritas em Clift, Grace e Weber
(1978) e Haider e Levenspiel (1989).

Segundo Kunii e Levenspiel (1991) a velocidade terminal pode ser obtida a partir da
representacdo grafica das Equagdes 2.13 e 2.14 (Figura 2.11) o que permite uma estimativa direta

da u,, a partir de dp e das propriedades fisicas do sistema.
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Figura 2.11. Diagrama para estimar a velocidade terminal de particulas
(Fonte: Kunii e Levenspiel, 1991)
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A identificacdo dos diferentes tipos de regimes em sistemas gds—solido tem sido uma
preocupacdo de muitos pesquisadores conforme descrito em Kunii e Levenespiel (1991), por ser
de grande importancia ndo somente para os projetos destes sistemas, mas também para a
caracterizacdo da qualidade da operacdo dos mesmos.

Os sistemas géds-solido apresentam uma faixa larga de regimes de fluxo, seus limites de
transicdo ndo sao bem definidos, em especial quando se opera a altas velocidades de fluidizacdo.

A caracterizagdo dos diferentes modos de estado de fluidizagdo pode ser feita tomando
por base avaliacdo on line da amplitude espectral dos desvios padrdo das flutuagdes de pressdo no
interior do leito ou mesmo utilizando diagramas, como o desenvolvido por Grace (1986), e

ilustrado na Figura 2.12, 1til nas aplica¢gdes de engenharia.
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Figura 2.12. Diagrama utilizado para estimar os regimes de fluidizagdo a partir de u; e dy,
(Fonte: Kunii e Levenspiel, 1991)
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2.5. RECOBRIMENTO DE PARTICULAS

O termo recobrimento de particulas abrange uma grande variedade de operacdes unitdrias
praticadas por um vasto nimero de induistrias de processamento, como por exemplo, as industrias
de beneficiamento de minério, farmacos, alimentos, cosméticos e produtos agricolas. Esses
processos incluem a producdo de comprimidos, briquetes de combustiveis sélidos, minérios,
produtos quimicos industriais, fertilizantes, moldagem de polimeros, ceramicas e pds metdlicos
prensados (ENNIS, 1996; TENOU e PONCELET, 2002).

O recobrimento € uma técnica que objetiva revestir a superficie de particulas, utilizando
uma camada de solucdo ou suspensdo. O processo consiste basicamente em se aplicar uma
solucdo, sobre particulas em movimento de modo a promover uma distribuicio homogénea por
todo o leito de s6lidos. O movimento das particulas pode resultar da passagem de uma corrente
de ar aquecida que ird facilitar a evaporacdo do solvente, promovendo entdo a secagem das
particulas revestidas.

Segundo Freire e Oliveira (1992) existem diversas razdes para se aplicar o recobrimento
em particulas, que vao desde fatores estéticos ao controle da taxa de dissolu¢do de substancias
quimicas e incluem:

- prote¢@o de um produto da acdo de agentes ambientais, principalmente umidade, luz e calor.

- facilitar a manipulacdo de produtos, em especial na industria farmac€utica onde o recobrimento
minimiza a possibilidade de contaminagdo do produto.

- melhorar a aparéncia estética.

- mascarar odores e sabores desagradaveis.

- aumentar a resisténcia mecanica do produto.

- reduzir a taxa de dissolu¢@o de substancias quimicas.

A qualidade do recobrimento de particulas € funcdo do tipo de aplicacdo a que se destina,
sendo em alguns casos admitidas pequenas imperfeicdes € em outros o recobrimento uniforme €
de fundamental importancia, como na liberagdo controlada de substdncias ativas em produtos

farmacéuticos. Kleinbach e Riede (1995) classificam o recobrimento nos seguintes tipos:

- Tipo A: considerado o recobrimento ideal, onde ocorre um recobrimento integral de todas as
particulas com uma camada de espessura uniforme. Neste caso observa-se uma relacdo linear

entre a taxa de liberagcdo do principio ativo e o tempo.
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- Tipo B: apresentam recobrimento intacto, porém com espessura variando, como conseqiiéncia, a
quantidade de substancia ativa liberada varia com o tempo de forma ndo linear. Em funcao
disso, o componente de interesse € liberado mais rapidamente no inicio, seguindo de modo
suave. A velocidade de liberacdo do principio ativo € inversamente proporcional a espessura do
recobrimento.

- Tipo C: constata-se imperfeicdes na camada de recobrimento de algumas particulas, resultando
na quase imediata liberagdo do principio ativo, proporcionando uma descontinuidade no inicio
da curva de liberacdo e em seguida comportando-se de forma semelhante ao do tipo B.

Na Figura 2.13 sdo ilustrados os tipos de recobrimento acima descritos.
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Figura 2.13. Comportamento da liberacdo de um componente ativo em fun¢do do tempo
KLEINBACH e RIEDE (1995)

Conforme descrito em Freire e Oliveira (1992) e Rocha, Taranto e Moris (2009), os

principais tipos de recobrimento podem ser classificados em trés grandes grupos, como segue:

- Recobrimento, aglomeracao ou granulagdo com suspensao a base de agucar: € um processo que
consiste na deposi¢cdo, geralmente por atomizacdo, de um liquido ligante (suspensdo de agucar)
sobre a superficie do s6lido. Os produtos obtidos por esta técnica apresentam caracteristicas de:
baixa rigidez e densidade aparente, ampla distribuicdo de tamanhos, estrutura porosa, boa

dispersibilidade e solubilidade.

- Recobrimento do tipo filme: surgiu como técnica alternativa para dar solu¢do a muitos
problemas enfrentados no recobrimento com suspensdes aquosas a base de actcar. Os principais

componentes utilizados na formulacdo da suspensdo polimérica sdo: polimero (derivados de
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celulose e acrilicos), plastificante, pigmentos (corante) e solvente. A maioria dos polimeros €
dissolvida em dgua ou em solventes organicos. Caso o polimero ndo seja soldvel em dgua, como
por exemplo, metil celulose e alguns acrilicos, eles podem ser aplicados na forma de dispersdes
aquosas (FREIRE e OLIVEIRA, 1992).

A glicerina, polietileno glicol, esteres de citrato e ftalato sdo exemplos de plastificante
utilizados na formulacio visando dar flexibilidade a pelicula final, de forma a suportar melhor os
esforcos. E importante que o plastificante seja compativel com o polimero utilizado, para que as
propriedades da pelicula se mantenham estdveis durante o armazenamento.

Os solventes utilizados no recobrimento por filme pertencem basicamente aos seguintes
grupos: dlcoois, cetonas, éteres, hidrocarbonetos clorados ou dgua. A funcdo dos solventes no
processo de recobrimento € facilitar a deposicao dos materiais formadores de pelicula a superficie
do substrato, e uma boa interagdo solvente/polimero € requerida para obter um filme polimérico,
na superficie do sélido, com caracteristica uniforme e aderente, apds a secagem do recobrimento.

Outras substincias como o0s tenso-ativos (talco e estearato de magnésio) também
compdem a formulagdo de uma suspensdo de recobrimento e visam diminuir a tensdo superficial
da suspensdo, melhorando o espalhamento da mesma sobre a superficie do s6lido (melhorando a
molhabilidade).

O didéxido de titanio € um opacificante, que incorporado a suspensido de recobrimento
fornece ao revestimento uma coloracdo uniforme e associado aos corantes fornece filmes
coloridos com finalidade estética, preservacao de luminosidade e facilitar a andlise da superficie
recoberta apds o processo de recobrimento.

As principais vantagens atribuidas ao recobrimento tipo filme sdo: pequena variagdo de
peso (2 a 8 %), tamanho e forma do produto final; curto tempo de processamento; possibilidade
de boa eficiéncia do processo pelo controle das varidveis operacionais; flexibilidade das
formulacdes; boa resisténcia da cobertura. Ja as principais desvantagens devem-se, em particular
a utilizacdo de solventes organicos, podendo favorecer combustio; intoxicacdo do operador e
contaminacdo ambiental.

Segundo Rocha, Taranto e Moris (2009) a efici€éncia do processo de recobrimento por
filme deve-se ndo somente a formulacdo e as propriedades fisicas da suspensido de recobrimento
como também a associacdo de diversos fatores como: a formacdo da gota do material de
recobrimento, o contato e o espalhamento da gota na superficie da particula e a evaporacao do

solvente, este dltimo funcdo das condi¢des 6timas dos parametros velocidade, temperatura e
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umidade do ar. Sendo o ponto estdvel deste processo a constancia das propriedades
termodinamicas do ar, resultantes dos valores de saida da temperatura e umidade relativa do ar

(secagem adiabatica da suspensdo de recobrimento a temperatura de bulbo imido).

- Recobrimento por material fundido: € uma técnica onde geralmente ndo se utiliza solvente e
segue as mesmas etapas do recobrimento por filme, exceto a evaporacdo do solvente que €
substituida pela solidificacdo por resfriamento do material de recobrimento na superficie da

particula apds aplicacdo do mesmo no estado liquefeito.

2.5.1. Mecanismos de crescimento de particulas

A compreensdo dos mecanismos de atuacao da for¢a de adesdo, pela fixacdo de particulas
ou sua remog¢do das superficies, nos mais variados processos com sistemas particulados, tem
motivado as pesquisas em uma gama de operacdes industriais variando desde o processamento de
materiais ceramicos até a limpeza de s6lidos no ar industrial. O esclarecimento deste fendmeno €
fundamental na area cientifica e industrial, pois pode contribuir para minimizar ndo somente a
poluicdo industrial, pela remocdo de contaminante do ar atmosférico, como 0s processos onde a
friccdo, lubrificacdo e o desgaste de equipamento, sdo atuantes, € mais recentemente na
encapsulacdo (recobrimento) de produtos da industria farmacéutica, cosmética e agricola.

A literatura descreve os mecanismos de crescimento de particulas, como governado por
forgas envolvidas na adesdo em um sistema particulado, onde segundo Felicetti, Aguiar e Coury
(2009) estas forgas de adesdao podem ser compreendidas como atracdo entre dois corpos sélidos,
com superficie de contato comuns, e produzida pela existéncia de forcas atrativas
intermoleculares de acdo a curta distancia, favorecida pela presenca de liquido (umidade) entre as
superficies. J4 de acordo com Olah e Vancso (2005) o termo adesdo € atribuido as forgas
atdmicas e moleculares responsdveis em manter duas fases juntas. Porém segundo Freire e
Oliveira (1992), nos processos que envolvem recobrimento/granulacdo de s6lidos em geral a
definicdo mais utilizada descreve que forca de adesdo € a interagdo que ocorre entre uma
particula e um substrato, sendo funcdo das propriedades fisicas dos materiais e de processos
fisico-quimicos envolvidos.

De um modo geral, a literatura relata dois mecanismos de crescimento de particulas, um

deles iniciando em torno de um nucleo, no qual particulas menores colidem e aderem formando
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camadas concéntricas, denominado de formacdo de camadas e outro por coalescéncia (Schaafsma
et al., 1998; Vonk et al., 1997; Niewon e Rowe, 1985; Freire e Oliveira, 1992; Pietsch, 1997). A

Figura 2.14 apresenta esquematicamente estes mecanismos basicos de crescimento de particulas.
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Figura 2.14. Mecanismo de formacdo de camadas (a) e coalescéncia (b) na granulagdo

Observa-se na Figura 2.14(a) que uma particula pode aumentar de tamanho quando
recoberta por camadas de um material s6lido ou liquido em solu¢do ou suspensdo. Na Figura
2.14(b) verifica-se que o crescimento ocorre através da aglomeracdo de particulas entre si
ocasionando um rapido crescimento dos granulos. Neste caso o produto apresenta irregularidades
e menor resisténcia mecanica do que aquele que cresceu pelo mecanismo de deposicao de
camadas (NIEWON e ROWE, 1985).

Freire e Oliveira (1992) afirmam que paralelamente ao processo de crescimento, atuam
também mecanismos de redu¢do de tamanho, que podem ocorrer por quebra das particulas, por
fragmentacdo e conseqiiente formag¢do de pd, ou pela abrasdo que ocasiona desgaste das
particulas. Entretanto, esses mecanismos de reducdo ndo sdo de interesse ao processo O que
devem ser minimizados ou evitados.

Uma descri¢do do mecanismo de crescimento de particulas pode ser visto em Vonk et al.
(1997), que o divide formalmente em trés estagios: nucleacdo, crescimento por coalescéncia ou
por formacdo de camadas e quebra. A nucleacdo ocorre devido a presenca de particulas com
superficie umida, seguida de colisdo e formacao de nicleos (comumente devido a alimentacio de
materiais imidos). Durante a coalescéncia os pellets tornam-se mais densos devido a impactos

mecanicos, pela colisdo com as paredes do recipiente e com outros pellets.
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Vonk et al. (1997) comentam ainda que essas teorias ndo podem ser aplicadas diretamente
a granulacdo de particulas em equipamentos dotados de grande cisalhamento, pois as
circunstancias fisicas sdo completamente diferentes. Baseados em experimentos definiram um
mecanismo de crescimento de particulas usando um granulador de alta rotacdo, no tratamento de

celulose microcristalina. A Figura 2.15 ilustra o mecanismo proposto para o crescimento das

particulas.
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Figura 2.15. Mecanismo de crescimento de particulas usando um granulador de grande
cisalhamento (Fonte: Vonk et al., 1997)
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Para que ocorra o crescimento de particulas € necessdrio que elas se liguem umas as
outras e se mantenham unidas, o que resulta da acdo de forcas de adesdo nos pontos de contato
entre as particulas. Barcelos, Passos e Freire (2007) afirmam que muitas forcas interparticulas sao
envolvidas no regime de leito de jorro, incluindo as forcas de Van der Waals, eletrostaticas,
capilar, tensdo superficial e forcas viscosas. Ja Felicetti, Aguiar e Coury (2009) classificam-se
estas forcas de adesdo em trés grandes grupos: forcas Van der Waals (F,qy), eletrostatica (F.) e
capilar (Fcp), mas o predominio de uma ou vdrias destas forcas depende das condi¢des
especificas do processo estudado e das propriedades fisico-quimicas dos materiais em contato.

De uma maneira geral, estas forcas de adesdo sdo influenciadas por uma gama de

varidveis podendo ser citadas: tamanho, forma e rugosidade das particulas, umidade relativa do ar
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e pressdo de aplicacdo do contato, ou seja, a for¢a de adesdo total pode ser expressa como a soma
destas trés forcas (Equacdo 2.15).
Fadesio = Fyaw + Fe + Fcap (2 15)

No caso de materiais secos, a forca mais importante € a de Van der Waals que surge do
movimento aleatdrio dos elétrons, produzindo areas transitdrias de cargas concentradas chamadas
dipolo, ou seja, resulta da interacdo de cargas como: dipolo-dipolo, dipolo-dipolo induzido,
produzindo forgas atrativas. A forca de Van der Waals diminui rapidamente com a distancia de
separagdo entre as superficies e, consequentemente, esta influéncia estende-se apenas por alguns
diametros moleculares longe de superficie (FELICETTI, AGUIAR e COURY, 2009).

As forgas eletrostiticas, sempre presentes em soélidos particulados, sdo resultantes do
atrito entre as particulas e entre as particulas e as paredes do equipamento, ou do simples contato
entre superficies. Segundo Schubert (1984) particulas maiores ou iguais a 0,1 pm carrega alguma
carga eletrostatica que induz uma carga igual, mas de sentido contrario na superficie adjacente,
sendo o tipo mais comum a de Coulomb. Felicetti, Aguiar e Coury (2009) afirmam que a forca
eletrostdtica de inducdo € da ordem de dez vezes menor que a forca de Van der Waals, sendo o
principal papel desta forca, contribuir na captura de particulas em processos de filtragdo ou na sua
orientacdo durante a sedimentagdo e/ou aglomeragdo. Estes dois tipos de forcas presentes sdo de
uma magnitude na ordem de 10° N conforme afirma Sevilhe, Willett, Knight (2000) quando
comparou o peso e a acdo das forgas sobre pontes liquida.

Segundo Freire e Oliveira (1992) as pontes liquidas (forcas capilares), mais intensas que
as forcas de Van der Waals e eletrostaticas, resultam da presenca de umidade entre a superficie
das particulas e provocam o surgimento de forcas de adesdo entre elas, que dependem dos
seguintes parametros: tensdo superficial do liquido, angulo de contato entre o liquido e sélido,
relacdo entre as quantidades de liquido e s6lido, distancia entre as superficies s6lidas e geometria
dos elementos solidos.

As pontes séOlidas sdo resultantes da conversdo das pontes liquidas em uma estrutura
permanente, que pode ocorrer por uma das formas: cristalizagdo de materiais dissolvidos,
endurecimento de ligantes, fusdo das particulas ou ponto de fusdo localizado, solidificacdo de
materiais fundidos e reacdo quimica.

Felicetti, Aguiar e Coury (2009) afirmam também que a forca capilar € 50 vezes maior

que as forcas de Van der Waals para superficies lisas, embora a rugosidade possa reduzir ou até
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mesmo eliminar estes efeitos, e que a presenca de liquido, em quantidade superior aquela devido
somente a umidade do ar, favorece a distribui¢do do mesmo no espaco entre as particulas.

Este fenOmeno promove o maior contato entre particulas tmidas, aumentando a
probabilidade de formagdo de ponte liquida bem como a magnitude das forcas inter-particulas.
Uma vez que a forca capilar depende do nivel de saturagdo de liquido no leito de sélidos, trés
estados distintos de unido podem assim ser representados: estado pendular, capilar e funicular

(Tabela 2.6).

No estado pendular, onde a quantidade de liquido € menor, o mesmo tende-se a
concentrar nos pontos entre as particulas formando as chamadas pontes liquidas. As forgas de
ligacdo nas pontes liquidas formadas entre sélidos sdo a soma das for¢cas devido a succdo capilar
e a tensdo de superficie do liquido. Ao aumentar a quantidade de liquido obtém-se primeiro o
estado funicular. Em seguida, acontece o estado capilar em que todos os poros estdo

completamente cheios.

Tabela 2.6. Representagio da distribuicdo de liquido na superficie das particulas”

Estado Esquema Caracteristicas
Pendular 1. Pontes liquidas co-existem com camadas
de liquidos adsorvidas.
S? - baixo
2. Pontes liquidas formadas nos pontos de
(6204 —>0<S<0,3) contato das particulas e ndo coalescem.
Funicular

3. Pontes liquidas e poros cheios de

S — intermedidrio liquidos estdo presentes paralelamente.

(€204 —->03<S5<0,8)

4. Poros estdo completamente cheios de

Capilar liquidos.
S — alto 5. Pontes liquidas ndo existem mais.
(e=0,4—S>0,8) 6. Pressdo capilar € decisiva para a

retencdo do liquido.

* Adaptado de Barcelos, Passos e Freire (2007).

(1-¢)

. ] (Vl - Vp), onde V| é o volume de liquido

adicionado no leito (m?); Vp é o volume de particulas (m’)ee porosidade do leito sob condigdo estatica.

2 Nivel de saturacio de liquido em um leito de particulas: S = [
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Felicetti, Aguiar ¢ Coury (2009) descrevem e afirmam que medidas experimentais de
forcas de adesdo podem ser feitas determinando a forca necessdria para separar uma particula de
uma superficie. Estas podem ser medidas diretamente através de uma forga centrifuga. Para
materiais duros e superficies limpa, uma expressao empirica util para a forca de adesdo, baseada
em medidas diretas em particulas de vidro e quartzo (> 20 um) a 25°C é representada pela

Equacido 2.16.

Fagesso = 0,063Dp(1 + 0,009UR) (2.16)

sendo que a for¢a de adesdo, é dada em Newton, o didmetro da particula, Dp, é dado em metro e a

umidade relativa do ar, UR em percentagem.

Diante da importancia da forca de adesdo na eficiéncia dos processos de
recobrimento/granulacdo em leitos moveis, Rocha, Taranto e Moris (2009), sumarizam os
recentes trabalhos descritos na literatura que abordam a adesdo revestimento-particula e a
influéncia das propriedades da particula e da suspensdo nas caracteristicas finais do produto.
Indicando que a molhabilidade suspensdo-particula tem importancia significativa na otimizacao

dos processos de revestimento de particulas.

Vieira, Donida e Rocha (2004) estudando a fluidodinamica do leito de jorro convencional
durante o recobrimento de particulas inertes com suspensdo polimérica aquosa afirmam que a
queda de pressd@o no leito e a circulacdo de s6lidos na regido anular sdo afetadas pela presenga de
umidade durante o processo de recobrimento, tornando o sistema mais instdvel. Suspensdes com
baixo angulo de contato, particulas porosas, com superficie uniforme, forma esférica e baixo

angulo de repouso favorecem o processo de recobrimento.

Em trabalho recente e dando continuidade aos trabalhos com recobrimento de sélidos,
Donida et. al. (2007) correlacionaram o comportamento (estabilidade) fluidodindmico de
particulas inertes em leito de jorro nos processos de secagem e recobrimento de suspensdes
poliméricas, com as caracteristicas fisico-quimicas das particulas e da suspensdo, e observaram
que, o trabalho de adesdo (liquido-s6lido) quantifica fisicamente a ligacdo do filme com o sélido,
ou seja, a ocorréncia e a efici€éncia do recobrimento da superficie s6lida por um filme polimérico,
em detrimento a secagem da suspensao, sao obtidas em condi¢des onde a molhabilidade do s6lido
pelo liquido € favorecida, condi¢do esta em que a tensdo superficial € mais alta e o angulo de

contato do sistema é menor que 70°.
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Uma revisdo referente aos parametros influentes de adesdo, suspensdo-particula, durante
um processo de recobrimento podem também ser encontrados em Werner ef. al. (2007). Os
autores descrevem a ocorréncia de dez fatores fenomenolégicos durante o recobrimento de
particulas (processo em nivel-micro) que devem ser cuidadosamente analisados e/ou controlados,
sdo eles: movimento das particulas no leito, atomizacdo, colisdo gotas-particulas, impacto das
gotas e aderéncia, impacto de gotas e espalhamento, infiltracdo da suspensdo na particula,
secagem, formacdo do filme, aumento da espessura da camada de revestimento e aglomeragdao

inter-particulas.

Entretanto, destacam quatro como sendo fundamentais: secagem, impacto e espalhamento
da gota, impacto e aderéncia da gota e aglomeracgdo inter-particulas. Afirmam ser a capacidade de
adesdo (viscosidade) fator relevante nos tltimos dois micro-processos de superficie, uma vez que

ocorrem mudangas importantes deste parametro durante o processo de secagem/recobrimento.

Werner et. al. (2007) afirmam que o processo de recobrimento atinge uma condi¢do
otimizada quando a combinac¢do dos fatores eficiéncia dos choques e de adesdo das gotas sobre a
superficie do sélido é alcancada. Tal situagdo € melhor conduzida quando os mecanismos de
transporte da gota até a superficie do s6lido € compreendido. Segundo Guignon, Duquenoy e
Dumoulin (2002) o transporte das gotas até a superficie das particulas ocorre por um dos trés
mecanismos: intercepcdo, inércia e difusdo (Figura 2.16), no qual dependendo da relacdo

tamanho da gota-particula e da velocidade relativa, um dos mecanismos irdo dominar.

Gota '”'/'- R - . .
" Interceptagdo - mecanismo dominante para
SRR '-.Eﬂ”":”'ﬂ,.-' . particulas de tamanho grande
) S
G;tﬂ . L8 O\ Inércia — mecanismo dominante em
. [ 3 1 . s
o \ Particula) recobrimento de particulas
L S
e
@
Got ',.-r"!--x' ~— ifusa i i
ol 2=, \ Difusdo — mecanismo dominante para gotas
@ A @ | Particuia) de tamanho muito pequeno

e, : -._\‘ . ¥ E

Figura 2.16. Mecanismo de colisdo gota-particula
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2.5.2. Recobrimento de particulas em leito fluidizado

O recobrimento em leito fluidizado € um processo dinamico e complexo, que consiste
essencialmente na aspersdo de uma suspensdo de recobrimento, sobre o leito de sélidos
movimentado por uma corrente gasosa ascendente. Esta suspensdo, num processo simultaneo de
umidificacdo e secagem, envolve a superficie das particulas formando uma camada uniforme
sobre as mesmas.

Nesta técnica € aplicada no revestimento/secagem de particulas de tamanho pequeno e
massa especifica baixa, em geral classificadas como do grupo B de Geldart (Geldart, 1986), pois
apresentam boa movimenta¢do quando submetida a esta operacao.

No que diz respeito aos efeitos indesejaveis que podem ocorrer durante o processo de
granulacdo destaca-se o crescimento desordenado de particulas, que podem formar grandes
aglomerados e conseqiientemente ocasionar o colapso do leito e o arraste dos finos para fora do
equipamento (Nienow e Rowe, 1985). Conforme as observacdes de Kawai (1993), as
caracteristicas do produto sdo fortemente afetadas pelo conteido de umidade no leito fluidizado
durante o processo de granulagdo. Diante disto, diversos autores tém direcionado os trabalhos de
pesquisa visando analisar o processo de recobrimento em leito fluidizado, assim na Tabela 2.7
sdo sumarizadas algumas dessas publicagdes apresentando as caracteristicas e 0s principais

resultados obtidos.



Tabela 2.7. Publicagdes relacionadas ao recobrimento em leito fluidizado
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Referéncia

Particulas

Objetivo

Principais Resultados

Dewettinck e
Huyghebaert (1998)

cristais de
cloreto de
sddio

Avaliar o efeito das varidveis de
processo (didmetro da particula,
pressdo de atomizagdo e temperatura
de entrada do ar) na eficiéncia de
recobrimento, utilizando um projeto
fatorial de experimentos.

Foi observado um efeito significativo de segunda
ordem para temperatura de entrada do ar, com valor
6timo em torno de 74°C, quando utilizado caseinato de
s6dio como um material de revestimento.

A condi¢ao 6tima foi alcangada a baixas temperaturas
do ar de entrada e altas pressdes de atomizagdo, sendo
também um efeito combinado da producio de pequenas
gotas e da diminui¢do da temperatura no leito.

As propriedades funcionais e a composi¢do do material
recoberto também apresentaram influéncia na eficiéncia
do processo de recobrimento.

O tamanho e a velocidade das goticulas de revestimento
foram significativos na eficiéncia do processo,
favorecendo a evaporacao prematura da gota.

Schaafsma et. al.
(1999)

a-lactose
monohidratada
(lactose)

Estudar o efeito da distribuicdo da
suspensao de recobrimento (PVP), da
mistura de particulas no leito e da
UR do ar, sobre o crescimento de
particulas no processo de granulacdo
em leito fluidizado, com atomizacdo
em pulsos de curta durag@o.

O crescimento dos granulos foi influenciado pela
adsor¢cdo de umidade acima de 50%, resultado do
aumento das forcas interparticulares provenientes da
espessa camada de liquido adsorvida na superficie e da
reducdo na intensidade de mistura.

Concluiram que a atomizagdo em pulsos tem grande
potencial no controle do processo.

Sakai e Ataide
(2000)

Esferas de
vidro

Estimar os efeitos das varidveis
operacionais (didmetro e carga das
particulas e vazdo da solucdo de
recobrimento) na cinética de
crescimento das particulas, na taxa
de aglomerados e na eficiéncia do
processo.

Um modelo linear de primeira ordem mostrou-se
adequado para descrever a cinética de crescimento.
Todos os parametros analisados foram significativos na
cinética e na quantidade final de aglomerados, sendo
esta ultima resposta bastante sensivel a relacdo carga de
particulas/vazao de suspensao.

Os resultados para eficiéncia do processo foram
bastante satisfatérios, com valores acima de 80%.
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Tabela 2.7. Publicagdes relacionadas ao recobrimento em leito fluidizado (continuagio)

Referéncia

Particulas

Objetivo

Principais Resultados

Pont et. al. (2001)

areia e contas
de vidro

Investigar o efeito das propriedades
fisico-quimicas, viscosidade e
molhabilidade da suspensdao de
recobrimento (CMC) na superficie e
na cinética de crescimento do sélido.

— O aumento da tensdo superficial e a diminuicdo do

angulo de contato favorecem o crescimento dos sélidos.
O crescimento dos granulos foi negligenciado para
particulas hidrofébicas;

O aumento na viscosidade da suspensio de
recobrimento também favoreceu a resposta avaliada.

Saleh, Stainmetz e
Hemati (2003)

areia com
varias faixas
de didmetro
médio

Avaliar os efeitos do tamanho de
particula nas caracteristicas do
revestimento (teor de soluto, taxa de
crescimento, efici€éncia da operacao e
qualidade da superficie recoberta).

A taxa de crescimento e a efici€éncia diminuiram com o
aumento do didmetro da particula;

O crescimento foi governado por formacao de camadas
para particulas superiores a 200 pm, enquanto que para
particulas menores o processo se deu por aglomeracao;
O valor de 30% de soOlidos grossos no substrato
utilizado favoreceu a efici€ncia e evitou aglomeragao.

Silva, Rocha e
Marsal (2004)

Celulose
microcristalina

Estudar o recobrimento de celulose
microcristalina com uma suspensao
polimérica a base de Eudragit® e
analisar a eficiéncia do processo, 0O
crescimento relativo, o indice de
aglomeracdo e o efeito do conteiddo
de umidade das particulas antes do
colapso do leito.

O crescimento relativo dos granulos foi evidenciado
para particulas com maior diametro (0,355 mm).
Trabalhar como valores da vazdo de suspensdo acima
de 6 g/mim s6 foi possivel em processos intermitentes;
Grande distribuicdo de tamanho de particulas
apresentou maior nimero de aglomerados (4%) e maior
nimero de finos coletados pelo ciclone (3,7%);

Para uma pequena distribuicdo de particulas a
quantidade de finos coletados foi inferior a 0,5%;

O conteddo de umidade das particulas foi decisivo para
indicar 0 momento em que o leito diminui a circulagdo
das particulas e favorece o colapso do sistema;

O valor critico do teor de umidade para que o colapso
ocorra, foi de 22%.

O recobrimento foi satisfatério alcancando eficiéncia de
86%, para vazdo da suspensdo entre 8,9 a 15,9 g/mim,
Paom = 20 psi e Tg = 60°C.
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Tabela 2.7. Publicagdes relacionadas ao recobrimento em leito fluidizado (continuagio)

Referéncia

Particulas

Objetivo

Principais Resultados

Rezende (2007)

Granulo
farmacéutico
contendo
paracetamol

Investigar a influéncia da vazao e da
temperatura do ar de fluidizacdo, do
diametro das particulas e da vazdo de
suspensao no revestimento de sélidos
farmacéuticos, empregando uma
suspensao a base de Eudragit®

Foi verificado que particulas com didmetro pequeno
(0,075 - 0,150mm) nd3o apresentaram resultados
satisfatorios levando ao empacotamento do leito de
particulas;

Aumento na vazao de suspensio de recobrimento e no
tempo de processamento favoreceu a efici€éncia do
processo, resultando na formacdo de um filme mais
espesso e modificando o perfil de dissolucdo do
farmaco.

Os componentes presentes na formulacdo dos granulos
e na suspensdo de recobrimento ndo causaram
interferéncia nas leituras de absorbincia que visavam
analisar a liberacdo do componente de interesse.

Solis-Morales,
Sédenz-Hernandez e
Ortega-Rivas (2009)

Cereal a base
de trigo (cereal
matinal)

Avaliar os parametros crocancia, cor,
sabor e resisténcia ao atrito do cereal
submetido ao recobrimento
(suspensdo doce a base de chocolate)
em leito fluidizado e comparar os
resultados alcancados com um
produto  comercial e  quando
submetido a outras técnicas de
revestimento.

Nao houve diferenca significativa relacionada a cor do
produto final, porém as amostras obtidas pelo
recobrimento em leito fluidizado foram consideradas
crocantes e com o sabor de chocolate mais acentuado
que a amostra comercial;

Quanto ao atrito a amostra recoberta no leito fluidizado
perdeu cerca de 1% da sua massa, enquanto que a
amostra revestida com bentoneira reduziu 5% da massa,
e as amostras comerciais quase 10%;

De uma maneira geral, os resultados obtidos sugerem
que o recobrimento em leito fluidizado, para cereais a
base de trigo, € mais satisfatorio que o conduzido em
panelas rotatorias.
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2.5.3. Tecnologia de tratamento de sementes

A tecnologia de tratamento ou melhoramento de sementes é um termo usado na literatura
para descrever técnicas de beneficiamento de sementes realizadas apds a colheita e antes do
plantio. Essas técnicas de tratamento pods-colheita visam melhorar a germinacdo ou facilitar a
distribuicdo de sementes e de outros materiais necessarios para a semeadura, aumentar a
produtividade e o valor das sementes. Podem ser realizadas a partir de trés métodos gerais: pré
hidratacdo, recobrimento e acondicionamento (TAYLOR et. al., 1998).

Scott (1989) analisa o termo tecnologia ou melhoramento de sementes de forma
abrangente, onde ndo se especifica o método aplicado, mas indica que as sementes sdo
submetidas a acdo de componente quimico, nutriente ou horménio; a um processo, tal como
umidificacdo e secagem; ou a vdarias formas de energia (radiacdo, calor, eletricidade,
magnetismo). Isto também inclui, em menor escala, o termo sementes recobertas, obtidas pela
aplicag@o de sélidos granulares finos, usualmente um fungicida ou inseticida, depositado sobre a
superficie da semente em quantidades pequenas para proteger de doengas e/ou pragas.

As sementes variam muito em tamanho, forma e cor, sendo em muitos casos pequenas e
irregulares o que dificulta o plantio. A tecnologia de recobrimento pode ser empregada nas
seguintes situagdes: facilitar o plantio mecinico para alcancar uma uniformidade no
espacamento, agir como um agente protetor, identificar materiais genéticos, adicionar valor a
semente e realcar sua aparéncia. Uma vez incorporado materiais com cores variadas, melhoram a
apresentacdo das sementes, permitindo identificar cultivares dentro de uma empresa e de outras
empresas, bem como identificar sementes tratadas ou cultivares transgénicos.

Taylor et al. (1998), Taylor e Harmam (1990) e Scott (1989) discutem dois métodos de
recobrimento de sementes: granulacdo e recobrimento por filme. Na granulacdo ocorre a
deposi¢do de uma camada de um material inerte que pode alterar a forma e o tamanho original da
semente, resultando num aumento significativo de peso e melhorando a tecnologia de plantio. No
recobrimento por filme a forma geral e o tamanho das sementes sao mantidos com um ganho
minimo de peso. Ambos os métodos podem conter micro nutrientes, inoculantes, polimeros,
pesticidas, produtos bioldgicos, corantes e uma série de outros aditivos.

O objetivo geral da granulagdo € recobrir sementes individuais sem causar a aglomeragao,
também ndo € desejivel que num mesmo pelete contenha duas ou mais sementes. O

procedimento geral é fazer com que a massa de sementes entre em contato com dois
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componentes: um material aglutinante, ou adesivo, e uma carga inerte. O processo ¢ conduzido
até que o volume final desejado seja obtido, apds o que as sementes sdo secadas e armazenadas.

Segundo Taylor e Harmam (1990) os materiais aglutinantes utilizados no processo de
granulacio de sementes incluem: goma ardbica, gelatina, amido, metilcelulose, dalcool
polivinilico, graxas a partir de polioxietilenoglicol e carboximetilcelulose. As cargas inertes os
materiais particulados usados na granulacido incluem: carbonato de célcio, cal, gesso, talco,
vermiculita, terra diatomacea, caulim, bentonita, zedlita e turfa.

O material de granulacdo pode atuar como uma barreira fisica para a difusdo de dgua e
oxigénio na semente e pode também dificultar a protusdo do sistema radicular. Segundo Taylor e
Harmam (1990) a composi¢do do material de granulacdo pode ter uma influéncia direta no
processo de germinacdo das sementes, especialmente sob condi¢des adversas do solo.

No processo de recobrimento por filme utilizam-se formulagdes que consistem de uma
mistura de polimeros, gomas ou aglutinante € os materiais comumente utilizados sao:
metilcelulose, dextrina, goma ardbica, 6leos vegetais ou parafinicos (TAYLOR e HARMAM,
1990).

Yamauchi e Chuong (1995) estudaram o estabelecimento do plantio de arroz comparando
cultivares tolerantes com outras sementes com e sem cobertura de peréxido de célcio, sob a
profundidade da semeadura e nivel de 4gua, verificando que o nivel de d4gua apresentou um efeito
pequeno quando as sementes foram semeadas na superficie do solo, entretanto o estabelecimento
foi reduzido pelo aumento do nivel de dgua quando as sementes foram semeadas abaixo da
superficie do solo. Sementes recobertas com peréxido de cdalcio apresentaram melhores
resultados do que as cultivares mais tolerantes, porém sua germinagdo e o vigor diminuiram.

Utilizando sementes de alfafa e um equipamento tipo misturador horizontal descontinuo
(Hobart), Tabil, Jr.; Sokhansanj e Tyler (1997) estudaram o processo de granulacio, usando como
suspensdo de granulacdo: proteina de colageno (0,2%), lignosulfonatos (1,25%), bentonita (5%),
cal hidratada (1,9%) e amido de ervilha (0,74%) e observaram que o recobrimento melhora a
durabilidade e a presenca de cal proporciona pellets de maior dureza e resisténcia.

A composi¢do do pellet, segundo Durrant e Loads (1986) influenciam diretamente na taxa
de germinacdo especialmente sob condi¢Oes adversas de solo. Argila aplicada para formar o
pelete reduziu a emergéncia das sementes quando a semeadura foi realizada em solo timido e
peletes de materiais porosos apresentaram 5 a 10% maior resisténcia que os de argila e sob

condicdes de solo seco, a emergéncia foi similar para todos os tipos.
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Avaliando os materiais de peletizacdo de sementes em bentoneiras adaptadas, e usado
para pulverizar a solu¢@o de granulacdo uma pistola de pintura acionada por ar comprimido, Silva
(1997) testou como material adesivo carboximetilcelulose, goma ardbica, bentonita e diversas
marcas de colas a base de acetato de polivinila. Como material de enchimento testou alguns de
origem vegetal como: xaxim triturado, serragem de madeira, como também areia e calcdrio.
Porém dentre os materiais utilizados os mais promissores como enchimento foram: areia fina,
areia grossa, calcario grosso. Como material adesivo: bentonita e cola (Carcorez Extra), onde
foram obtidos granulos uniformes e de bom acabamento, que possibilitaram alta de germinagdo e
de emergéncia das plantulas, semelhantes as sementes nuas. A maioria dos granulos
confeccionado com esses materiais retardaram a germina¢do, mas iniciada a emergéncia, nio se
notou qualquer diferenca de comportamento das plantulas, em relagdo as sementes in natura.

Lucas et. al. (2000) analisou a eficiéncia do processo e a qualidade de sementes de soja
recobertas, sob a acdo dos parametros de processo e a adi¢cdo de micronutriente e inoculantes no
recobrimento em leito de jorro. Os resultados obtidos mostraram que o aumento da vazdo do ar
de atomizacdo e da vazdo de suspensdo favoreceu o rendimento do processo, entretanto, esta
resposta decresce quando a vazdo do ar de jorro é aumentada. A qualidade das sementes
recobertas tendeu a diminuir, quando foram aumentadas as vazdes do ar de atomizagdo e de jorro,
e as plantas germinadas a partir de sementes recobertas apresentaram melhor qualidade. Ja a taxa
de aumento de massa cresce no inicio do processo e em seguida atinge patamar de estabilidade.

O desempenho de sementes peletizadas de alface em funciao da temperatura de secagem e
dos materiais de recobrimento (misturas de microcelulose e areia fina — enchimento, e suspensoes
aquosas de bentonita e acetato de polivinila — cimentante) foi avaliado por Silva, Santos e
Nascimento (2002). A combinagdo de cimentantes utilizadas na peletizacdo e a temperatura de
secagem ndo afetaram significativamente a porcentagem final de germinagdo das sementes em
gerbox. Todos os péletes apresentaram porcentagem de emergéncia semelhantes a obtidas com
sementes nuas, apenas dois tipos de péletes apresentaram menor taxa de emergéncia em relacdo
ao tratamento com desempenho maximo, sendo um tipo confeccionado com 50% de cola a base
de PVA e secagem a 15°C e outro com 25% de cola PVA e secagem a 36°C. Os autores
afirmaram também que todas as formulacdes utilizadas na peletizacdo causaram redugdo na
velocidade de germinacdo, independentemente da temperatura de secagem. Entretanto, quando
semeadas em substrato organico e cultivadas em casa de vegetacdo, as sementes revestidas com

as formulagdes propostas apresentaram indices de velocidade de emergéncia semelhantes aos das
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sementes nao peletizadas. Quanto a avaliacido de semeio, verificaram um gasto médio de mao-de-
obra 68% maior para semear as sementes ndo peletizadas. Observaram ainda nas bandejas
semeadas com sementes nuas, células contendo mais de uma semente, o que € um aspecto
negativo a producdo de mudas, pois além de maior gasto de sementes, hd necessidade de se
realizar, posteriormente, o desbaste naquela célula com mais de uma plantula. J4 as sementes
peletizadas foram semeadas em semeadora mecanica, € ndo se observaram nenhum tipo de dano
ou quebra dos péletes, causado pela semeadora.

O recobrimento de sementes de brocolos em leito de jorro e fluidizado foi estudado por
Almeida (2002) e a peletizacdo, pela técnica de jorro, por Costa (2003). Ambos os autores
obtiveram resultados favordveis a aplicacdo de revestimento em leito mdvel, produzindo
sementes recobertas individualmente de alta qualidade e com revestimento liso e uniforme.
Observou-se que as sementes de brocolos podem ser jorradas e/ou fluidizadas sem causar danos
as estruturas essenciais do embrido, possibilitando a normal emergéncia e desenvolvimento das
plantulas. Os componentes utilizados na elaboracdo das suspensdes poliméricas de recobrimento
ndo prejudicaram a qualidade fisiolégica das sementes.

J4 Almeida, Davide e Oliveira (2002) analisaram a presenca de fertilizante na peletizacdo
das sementes de uma espécie florestal, denominada Guazuma Ulmifolia Lam. A peletizacdo foi
realizada em bentoneira, utilizando como cimentante cola a base de PVA (20%) e como material
de enchimento oito combinacdes de areia, fosfato simples, superfosfato. Os resultados indicaram
que a presenca dos fertilizantes, na suspensdo de recobrimento afetou negativamente a
germinagdo das sementes. A germinacdo das sementes sem recobrimento ndo diferiu das
recobertas com areia, contudo com relacdo ao indice de velocidade de emergéncia diferiu dos
demais tratamentos.

Diante deste contexto, Conceicdo Filho et. al. (1997), Oliveira et. al. (2003), Medeiros et.
al. (2006), Queiroga et. al. (2007), Holbig (2007) e Concei¢do e Vieira (2008) ao avaliarem o
processo de recobrimento e o desempenho de diferentes materiais de recobrimento sobre a
germinagdo, vigor € a qualidade fisiologica de sementes afirmam, de uma maneira geral, que a
técnica de recobrimento € satisfatoria a protecdo das sementes de danos mecanicos, ataque de
pragas, ndo ocasiona reducdo na qualidade/manutencdo das sementes nas unidades de

beneficiamento/armazenamento e melhora a plantabilidade.
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2.6. PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS E OTIMIZACAO DE PROCESSOS

O planejamento estatistico de experimentos, Metodologia de Superficie de Resposta
(MSR), a andlise candnica e a funcdo de desejabilidade proporcionam um vantajoso método para
avaliacdo dos efeitos e interagdes das varidveis operacionais mais importantes do processo em
analise. Assim, para alcancar o resultado esperado (maximo ou minimo), as varidveis
operacionais devem ser cuidadosamente controladas e suas influéncias na varidvel de resposta
quantificadas, sendo recomendado a utilizacdo de experimentos estatisticamente planejados e
técnicas de otimizagdo, que sdo ferramentas indispensaveis de auxilio a pesquisa, pois fornecem
resultados a partir de um reduzido nimero de experimentos com sensivel aumento na precisao
das informagdes obtidas (BOX, HUNTER e HUNTER, 1978; AKHNAZAROVA ¢ KAFAROV
1982).

O emprego de métodos estatisticos objetiva alcancar solugdes otimizadas dos problemas
experimentais, € vem se tornando cada vez mais freqiiente em trabalhos envolvendo produtos
naturais (TAQUEDA, COSTA e FARIA, 1998; COSTA e FARIA, 1998; FARIA, 1998; COSTA,
1999, ALMEIDA, 2002; COSTA, 2003; VARGENS et. al., 2008).

Uma das técnicas mais utilizadas na otimizagdo estatistica de experimentos € a
metodologia de superficies de resposta, que implica na representacdo de superficies em trés
dimensdes, demonstrando de forma clara, uma tendéncia na varidvel de resposta que deve ser
analisada criteriosamente. Apds a determina¢do da regido de interesse, busca-se um detalhamento
desta drea visando obter as condi¢des nas quais a resposta serd otimizada. O ponto 6timo pode ser
determinado por inspe¢do, no caso em que o nimero de varidveis é pequeno, ou, caso contrario,
por otimizacdo numérica (NUNES, SEIDL e FABRIANI, 1994).

Esta técnica é comumente empregada na andlise de dados experimentais de secagem e
assuntos correlatos, ndo somente minimizando o nimero de experimentos, em sua maioria
trabalhosos e dispendiosos, como também permitindo a otimiza¢do do processo e melhorando a
qualidade dos produtos finais.

O conhecimento tedrico do tema abordado € muito importante no momento da escolha da
técnica estatistica a ser empregada. Esta deve ser selecionada com critério, e depende dos
objetivos a serem alcancados, lembrando que cada problema tem particularidades que devem ser
respeitadas, quer sejam de ordem econdmica ou mesmo referentes a restricoes impostas por

limitacOes experimentais.
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2.6.1. Otimizacao de Processos: Funcao Desejabilidade

A otimizagdo de processos ou produtos torna-se de dificil solu¢do, em razdo do
complicado processo computacional, quando estdo envolvidas um nimero significativo de
respostas (multiplas respostas) e/ou a inspecao da regido 6tima ndo € facilmente identificada pela
sobreposicao das superficies de resposta.

Desta forma, segundo Khuri e Cornell (1987) uma técnica analitica para otimizar fungdes
com vdrias respostas baseadas no conceito de utilidade ou desejabilidade de uma propriedade
associada a uma fung¢do resposta, foi introduzida, por Harrington (1965). Esta técnica consiste na
transformacdo de cada fun¢do resposta preditiva Y; (i = 1, 2, ..., r), em suas correspondentes
funcdes desejabilidade (d;), 0 < d; < 1, tal que d; cresca a medida que a desejabilidade da
propriedade correspondente cresca.

Harrington (1965) prop6s ainda, transformagdes do tipo exponencial tal como:

d; = exp[—(IY;])™] (2.17)

onde n é um niimero positivo e diferente de zero especificado pelo usudrio.

Derringer e Suich (1980) propuseram modificacoes na metodologia da otimizacio
simultinea que ofereceram maior flexibilidade, ou seja. Para cada resposta a funcgdo
desejabilidade, di(Y;), assume nimeros entre 0 e 1 para possiveis valores de Yi, com di(Y;) =0
representando um valor inaceitdvel e d;(Y;) = 1 representando um valor mais desejdvel ou ideal.
As desejabilidades individuais sdo entdo combinadas utilizando-se a média geométrica, que

fornece a desejabilidade global D:

D=./d,(Y,)xd,(Y, )x...xd(¥,) (2.18)

onde: k denota o nimero de respostas. Se qualquer resposta Y; for completamente indesejavel
(di(Yi) = 0), ent@o a desejabilidade global € igual a zero. Na pratica, os valores ajustados SA(i sdo
usados no lugar de Y.

Desta forma, a otimiza¢do simultanea da vdrias respostas se reduz a maximizacao de um
unico valor, a desejabilidade global. O problema em andlise transforma-se em descobrir 0s niveis
dos fatores que maximizem o valor de D. Outra vantagem dessa defini¢do é que o uso da média

geométrica faz com que a desejabiliade global se anule sempre que uma das respostas tiver um
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valor inaceitdvel, ndo importando qudo satisfatérios sejam os valores das outras respostas
(BARROS NETO, SCARMINIO e BRUNS, 2007).

Diferentes tipos de funcdes desejabilidade podem ser utilizadas e dependem da resposta
que se deseja obter, ou seja, se a mesma deve ser maximizada, minimizada ou mesmo assumir um
valor intermedidrio.

Costa (2003) aplicou a técnica de otimizacdo estatistica no estudo do processo de
peletizacdo de sementes de brécolos e sumariza as diferentes formas que o programa Statistica
for Windows (StatSoft, Inc., 1984-2003), utiliza para estimar uma determinada classe de fungdes
desejabilidade, que é baseada no seguinte principio: seja I;, Si e Mj, os valores inferior, superior e
mediano, respectivamente, os quais sao desejados para a resposta Yj, com I; <M; < S;.

Se a resposta desejada € do tipo mediana, entdo a funcdo desejabilidade individual é:

se ﬁ.(x)<1

MJ se I.Sﬁ(x)SM
| (2.19)
s se M,<Y(x)<S

se ﬁ(x)>S

Os expoentes s e t determinam a importancia da fungdo para encontrar o valor médio
desejado. Para s =t =1, a funcdo desejabilidade aumenta linearmente com M;j; paras < 1, t <1, a
funcdo € convexa; e paras > 1,t> 1, a funcdo é concava.

Se a resposta deve ser maximizada, a desejabilidade individual é definida:

0 se I?l (x) <I,
d,(v)= [%} se 1<V (x)<M, (2.20)
10 se Y.(x)> M,

em que M; neste caso, € interpretado como um valor suficientemente grande para a resposta.



Finalmente, para minimizar a resposta, utiliza-se a seguinte defini¢do:

di(Ai)=

1,0 se ?(x)<M,.

1

[Mj se Miéﬁ(x)SSi

M, -S.

1 1

0 se Y.(x)>S

A desejabilidade, portanto, consiste em trés etapas:

- Conduzir os experimentos e ajustar as respostas dos modelos para todas as k respostas;

- Definir as fungdes desejabilidade individuais para cada resposta;

- Maximizar a desejabilidade global D, em relacdo aos fatores controlados.
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2.21)

Segundo Akhanazarova e Kafarov (1982), os valores numéricos de d e D e seus

respectivos conceitos de qualidade, podem ser classificados de acordo com os indices

sumarizados na Tabela 2.8.

Tabela 2.8. Valores escalonados de d ou D

Valores d ou D Descricdo da resposta
(desejabilidade) (qualidade equivalente)
0,80 a 1,00 aceitdvel e excelente

0,62 a 0,80 aceitdvel e bom
0,37 a 0,63 Aceitavel porém pobre
0,20 a 0,37 valor limite

0,00 a 0,20 Inaceitavel

Fonte: Akhanazarova e Kafarov (1982)
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3.1. MATERIAIS

3.1.1. Particulas

No desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas sementes de jambu (Sphilantes
oleracea L.), cultivar Nazaré, oriundas de um plantio racional do municipio de Ananindeua,
Estado do Pard. Apds a colheita, as sementes foram levadas imediatamente ao laboratdrio
(Laboratério de Engenharia de Produtos Naturais/FEQ/UFPA), onde foram selecionadas,
separadas da inflorescéncia e expostas a secagem natural, em sala climatizada sob temperatura e
umidade monitoradas, até alcancarem o conteido de umidade de 7,5 %bs. Em seguida foram
submetidas ao processo de separacdo, semente e palha, no laboratério de Ecofisiologia e
Propagacdo de Plantas na Embrapa-PA, por meio de um soprador de sementes tipo South Dakot
(marca De Leo, Brasil) combinando as aberturas do aparelho e tempo de operacao.

Nos testes preliminares de limpeza das sementes foi analisada a relacdo nimero de
abertura do soprador/tempo de operagdo, verificando-se uma relacdo direta entre o aumento do
fluxo de ar, com a remo¢do de material inerte (palhas) e de sementes chochas que poderiam
comprometer o processo de recobrimento € conseqiientemente a germinacdo. Apds 45 s no
equipamento e a abertura do mesmo na posi¢do 3 (condi¢do ideal de separacdo), a parte de cada
amostra que nao foi suspensa pela corrente de ar foi submetida a andlise de pureza fisica e com
uma porcao de sementes pura foram realizados os testes de germinagao e vigor.

Este processo de beneficiamento das sementes de jambu € oneroso, mas necessario, €
uma vez que o objetivo do trabalho € analisar os processos de fluidizagdo e recobrimento, e a
presenca de uma percentagem elevada de palhas e/ou sementes chochas no lote de matéria prima
a ser estudado descaracterizava o sistema em questdao. Apds todas as etapas de beneficiamento, o
rendimento médio em sementes vidveis ao estudo do processo de recobrimento/fluidizacido era

apenas 10%.
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Ap6s as etapas de secagem e limpeza, as sementes foram armazenadas em cdmara fria a
5°C e 60% de umidade relativa, em potes hermeticamente fechados, de modo a ndo permitir a
troca de umidade com o ambiente, sendo retiradas da camara fria apenas por¢des necessdrias ao
desenvolvimento do planejamento experimental.

A Figuras 3.1 ilustra uma microscopia 6tica das sementes de jambu in natura utilizadas

nos experimentos em leito fluidizado.

Figura 3.1. Sementes de jambu in natura sobre uma folha de papel milimetrado.

3.1.2. Caracterizacao das Particulas

As propriedades fisicas da matéria prima sdo de grande importancia ndo somente para
estudo deste material, como também para a modelagem de processos industriais, como a
secagem, recobrimento e granulacdo, visando melhorar o processo de propagagdo por semente.

Para a caracterizacdo das particulas in natura foram realizadas algumas determinacgdes
fisicas e de qualidade nas sementes de jambu. As propriedades, metodologias e referéncias
adotadas neste estudo sdo apresentadas nos itens 3.1.2.1 a 3.1.2.3.

A microscopia eletronica de varredura (MEV) e as propriedades fisicas esfericidade e
didmetro médio dos soélidos, foram realizadas nos laboratérios de quimica, geofisica e de
engenharia quimica da UFPA. As demais propriedades, porosidade, massa especifica aparente e
absoluta foram obtidas na FEQ/Unicamp e os padrdes de qualidade (peso de mil sementes,
pureza, germinacdo e vigor) foram conduzidos na UFPA com o apoio da Universidade Federal

Rural da Amazonia.
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3.1.2.1. Propriedades fisicas

- Massa especifica

A massa especifica aparente, definida pela razdo entre a massa de s6lidos e o volume total
das particulas (inclui o volume dos poros e exclui os espagos interparticulas), foi determinada
utilizando o porosimetro de mercurio Autopore Il (marca Micromeritics, EUA).

As medidas de massa especifica absoluta, que representa a relacdo entre a massa de
particulas e volume que a estrutura sélida ocupa (exclui poros e espagos interparticulas), foram
estimadas por picnometria a gds hélio, utilizando o equipamento Accupyc 1330 (marca
Micromeritics, EUA) e obtidas a partir de 10 medidas experimentais. O detalhamento do
funcionamento de um picndmetro a gas pode ser obtido em Web e Orr (1997).

A massa especifica Bulk do leito, definida como a massa de sélidos e volume que eles
ocupam em um recipiente calibrado (inclui os poros e os espago interparticulas), foi estimada

com base em 10 medidas experimentais.

- Porosidade

A porosidade das sementes de jambu foi estimada com base na relagdo entre massa
especifica aparente e absoluta (Equagdo 3.1), a qual expressa a razdo do volume dos poros das

sementes pelo volume total da particula.

(3.1)

- Esfericidade

A esfericidade das particulas foi determinada com base no método descrito por Pecanha e
Massarani (1986) a partir da razdo entre didmetros inscrito e circunscrito (Equagdo 3.2) medidos
por meio do microscopio 6tico marca DMI com aumento de 40 vezes, com reticulo de 1 cm,
subdividido em 10 mm. Foram realizadas 24 medidas experimentais.

dic

¢p = . (3.2)
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- Didgmetro médio

A metodologia adotada para avaliar o didametro médio das sementes de jambu foi a das
peneiras padronizadas (FOUST et al., 1982), utilizando-se o agitador de peneiras de marca
Produtest, 220 V — 5A, 60 ciclos, 2 HP, 1* Fase, N° 404. As peneiras utilizadas nestes
experimentos foram do tipo Tyler/mesh: 12, 14, 20, 24, 28, 32 e 35, todas do mesmo fabricante,
Petrodidética Industria e Comércio Ltda. O didmetro médio foi calculado com a definicdo de

Sauter (Equacdo 3.3) a partir de 5 repeticdes experimentais.

1
X
e

i

@ =

(3.3)

- Angulo de repouso

O angulo de repouso das particulas foi estimado pelo método do tambor rotativo, onde as
sementes de jambu foram adicionadas ao tambor e homogeneizadas, em seguida lido o dngulo de
inclinacdo formado ao deslizamento da primeira camada de particulas. Foram executadas 10
medidas experimentais para a estimativa do valor médio.

As sementes de jambu foram classificadas segundo o grau de escoabilidade de acordo

com a Tabela 3.1, conforme recomendado por Jong, Hoffmann e Finkers (1999).

Tabela 3.1. Comportamento de escoabilidade de sélidos em relagdo ao angulo de repouso

Angulo de repouso (°) Escoabilidade
>60 Sem fluidez
>60 Coesivo

45 - 60 Fluidez regular

30 -45 Boa fluidez

10 - 30 Excelente fluidez
<10 Aerado

- Andlise de superficie

As sementes de jambu in natura e recobertas foram analisadas quanto a uniformidade,
rugosidade e crescimento, em um microscopio eletronico de varredura (MEV), Leo Zeiss, modelo

1430 (Inglaterra).
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3.1.2.2. Propriedades qualitativas

Componentes fisiolégicos - Poder Germinativo e Indice de velocidade de germinagdo

Os testes de avaliacdo da qualidade das sementes foram realizados nas sementes in
natura e apOs cada processo de fluidizagdo/recobrimento, € constam de andlises do poder
germinativo e indice de velocidade de germinacdo (IVG) de acordo com as Regras para Andlise
de Sementes do Ministério da Agricultura (BRASIL, 1992).

Uma amostra contendo 400 sementes foi retirada ao acaso e distribuida igualmente em
quatro placas de germinacao (gerbox), esterilizada previamente em solucdo a 0,025% de cloro
ativo em dgua, utilizando papel de germinacdo (germitest) embebido em édgua destilada, como
substrato para a germinagao.

As sementes foram postas uniformemente a uma distancia de aproximadamente 1 cm,
para minimizar a competicdo e contaminagdo entre elas. As placas foram tampadas e colocadas
em ambiente com temperatura média de 30°C e umidade relativa média de 74% por
aproximadamente sete dias.

Para a determinagdo do percentual de sementes germinadas a contagem das plantulas foi
feita diariamente, sendo consideradas todas aquelas que apresentaram desenvolvimento normal
ou mesmo pequenos defeitos em suas estruturas, desde que mostrassem um desenvolvimento

satisfatorio, com todas as estruturas essenciais presentes.

Componentes fisicos — Pureza e peso de mil sementes

Os componentes fisicos referem-se a pureza do lote e condicdo fisica da semente. A
pureza fisica do lote € prejudicada pela presenca de sementes de outras espécies € por sementes
inertes. A condicdo fisica, que deve ser uniforme, envolve o teor de umidade, tamanho, cor,
formato, densidade da semente e injirias mecanicas ou causadas por insetos.

A pureza das sementes de jambu foi estimada com base nos métodos da RAS (Brasil,
1992), onde foi pesado cerca de 1 £ 0,05g de sementes em balanga analitica (Choy modelo 200 L,
Japdo) em seguida separadas as sementes vidveis do material inerte e/ou sementes chochas e apds
a separacdo cada por¢ao € novamente pesada, sendo realizadas 10 repeticOes experimentais para a

estimativa do valor médio.
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O peso de mil sementes foi determinado conforme as RAS (Brasil, 1992), usando oito
repeticoes de 100 sementes, sendo o lote de sementes utilizado para estimar o peso de mil

sementes proveniente da por¢do vidvel de sementes do teste de pureza.

3.1.2.3. Composicao centesimal

Foram também realizadas algumas andlises para determinar a composi¢do centesimal dos
principais componentes das sementes de jambu efetuadas por métodos padronizados na
FEA/UFPA. Os teores de umidade, proteina, residuo mineral fixo e lipidios sd@o baseados nos

métodos analiticos do Instituto Adolfo Lutz e o teor de carboidratos estimado por diferengas.

- Conteuido de umidade

O conteido de umidade € um pardmetro que influencia na qualidade de sementes, por
estar relacionado a conservagdo de produtos biologicos. A determinacdo do contetido de umidade
foi realizada nas sementes de jambu antes e apds 0s ensaios experimentais para avaliar os
processos de fluidizag@o e recobrimento. Os testes foram feitos com quatro repeti¢cdes e as massas
pesadas em balanca analitica, Choy modelo 200L (Japdo), colocadas em seguida em estufa com
circulagio de ar forgada, marca FABBE, a 105°C por 24 horas, conforme a metodologia

padronizada (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 1985).

- Proteina

O método utilizado para a determinagdo do teor de proteinas nas sementes de jambu foi
método Kjedahl (N x 6,25), descrito pela norma Analitica 4.12 (Instituto Adolfo Lutz, 1985). Os
equipamentos experimentais utilizados na determinagdo deste método foram um sistema digestor
modelo TE 10013, marca Tecnal (Brasil) e um destilador de nitrogénio MA-036, marca Marconi

(Brasil). Os ensaios experimentais foram conduzidos em triplicata.

- Residuo mineral fixo

A estimativa do residuo mineral fixo foi conduzido em triplicata de acordo com Norma
Analitica 4.6 (Instituto Adolfo Lutz, 1985) por incineragdo em mufla elétrica (marca Quimis,

modelo 318.24 de controle automético) a 550°C.
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- Lipidios
A andlise do teor de lipidios nas sementes de jambu in natura foi conduzida conforme
descrito na Norma Analitica 4.6 do Instituto Adolfo Lutz (1985). A extracdo de lipidios foi

realizada em triplicata em aparelho tipo Soxhlet, utilizando uma bateria de aquecimento CT-340,

marca Logen (Brasil) e tendo éter de petréleo como solvente.

3.1.3. Material de recobrimento

A suspensdo utilizada no processo de recobrimento de sementes de jambu foi baseada nas
formulacdes propostas na literatura (Silva, 1997; Medeiros, 2002; Donida e Rocha, 2002; Costa,
2003; Almeida, Rocha e Razera, 2005; Holbig, 2007) para o recobrimento/granulacdo de
particulas, onde estdo presentes substincias de cardter adesivo e uma carga inerte em suspensao
aquosa.

A suspensdo de recobrimento utilizada nos experimentos com sementes de jambu foi
desenvolvida, conforme descrita no item 4.2, objetivando atribuir a mistura caracteristicas fisicas
e reoldgicas semelhantes as encontradas nas suspensoes utilizadas na industria de revestimento de
farmacos, e visando a obtencdo de produtos com uma superficie lisa e uniforme. A suspensao
aquosa inclui PEG?3 6000 (1,5 %), estearato de magnésio (0,5 %), caulim (19 %), bentonita (1 %),
cola PVA* (2 %) e agua (76 %), apresentando uma concentracdo em peso de 22 % em sdélidos.
Porém, durante as etapas de preparacdo, como por exemplo, na passagem da suspensdo em
moinho coloidal, podem ocorrer perdas de sélidos e, para uma correta base de célculo para a
eficiéncia de recobrimento das particulas, a concentracdo de sdlidos foi determinada
experimentalmente para a suspensdo elaborada. Foi utilizado o método de aquecimento direto em
estufa a 105 °C por 24 h, resultando no valor médio de 20,89 % de sélidos, sendo este o valor
utilizado nos célculos para concentragdo de sélidos.

A preparacdo da suspensdo envolve cinco etapas sucessivas. A primeira consiste na
pesagem de todos os pds e dgua separadamente. Em seguida 20 % de dgua € misturada ao PEG
6000 por cerca de 20 mim. A outra parte dos pés € adicionada a uma parte de dgua para obter
uma mistura homogénea completando com o restante de 4gua e com a mistura de PEG
submetendo a agitacdo constante por mais 20 mim. Para finalizar, toda a suspensdo € passada por

um moinho coloidal por cerca de 30 mim.

3 Polietilenoglicol.
4 Emulsio aquosa a base de acetato de polivinila.
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Visando efetuar a caracterizacdo fisica da suspensdo utilizada no processo de
recobrimento das sementes de jambu foram realizados testes de massa especifica pelo método de
picnometria de acordo com as recomendac¢des padroes ASTM D3505-96 e de reologia, conforme
o método ASTM D 445-06.

A medida dos pardmetros reolégicos foi realizada a temperatura de 40,0 + 0,1°C
utilizando-se viscosimetro marca Haake — Visco Tester VT550, sensor SV 1, acoplado a um
computador com o software RheoWin. O volume de suspensdo utilizado em cada ensaio
experimental foi cerca de 12 mL. Os parametros reologicos avaliados foram tixotropia e a
obtenc¢do das curvas de fluxo.

A avaliacido dos parametros reoldgicos foi realizada a partir da constru¢do das curvas de
fluxo pelo método CR (taxa de deformacgdo controlada), de acordo com o seguinte programa de
medicdo: curva de fluxo ascendente (aplicacdo da taxa de cisalhamento de 10 a 400s™), patamar
de 60s na taxa de cisalhamento de 400s™ seguida da curva decrescente (taxa de cisalhamento de
400 a 10s™). A tixotropia foi calculada como a drea da histerese entre as curvas ascendente e
descendente. Este procedimento ndo mede um valor absoluto de tixotropia, mas sim um valor que
serve para comparar o grau de tixotropia entre amostras desde que tenham sido medidas sob as
mesmas condigdes.

As curvas de fluxo foram ajustadas através de regressdo ndo linear dos modelos
matematicos de Casson (Equacdo 3.4), Herschel-Bulkley (Equacdo 3.5) e Robertson-Stiff
(Equacdo 3.6). Segundo Kelessidis e Maglione (2006) e Melo (2008) sdo modelos que descrevem

adequadamente o comportamento reoldgico de fluidos a base de bentonita.

V= T+ |mp¥ (34)
T= T,+ ky" (3.95)
7= k(y,+ y)" (3.6)

Onde: T € a tensao de cisalhamento, Pa; t, € a tensao inicial de cisalhamento, Pa.
¥ é ataxa de deformacio, s;
¥, = fator de correcdo da taxa de deformacao;
up = viscosidade do pléstico, Pa.s;
k e n sdo constantes do modelo e representam o indice de consisténcia e o indice de

comportamento do escoamento do fluido, respectivamente.
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3.1.4. Equipamento Experimental

3.1.4.1. Leito Fluidizado

O equipamento projetado e construido para o desenvolvimento do processo de
fluidizacdo/recobrimento da semente de jambu em leito fluidizado foi fabricado em resina
acrilica, para possibilitar a visualizacdo dos fendmenos, ou seja, fluidizacdo gés-sélido das
particulas, em escala laboratorial, apresentando algumas vantagens em relacdo a outros
equipamentos de contato fluido-s6lido, como por exemplo, alto grau de mistura, altas taxas de
transferéncia de calor e massa, equipamento compacto e adequacdo a faixa de tamanho das
particulas.

O leito projetado tem 16 cm de didmetro interno, 80 cm de altura, 15 cm de camara
plenum, com distribuidor de placa perfurada. Sobre a placa distribuidora foi colocada uma tela de
aco inoxiddvel de maneira a ndo permitir a passagem de sélidos finos.

O fluxo de ar necessdario a movimentacdo das sementes de jambu é fornecido por um
soprador centrifugo de 4 CV. O aquecimento do ar € realizado por meio de resisténcias elétricas
em série e sua refrigeracdo realizada através de um trocador de calor, cujo fluido refrigerante é
dgua de abastecimento a temperatura ambiente, permitindo deste modo o controle efetivo da
temperatura, desde a ambiente até temperaturas de operacao mais altas.

As tomadas de pressdo estdtica e as diferencas de pressao no leito e na placa de orificio
sdo obtidas por meio de manometros diferenciais de tubo em forma de U, tendo como fluidos
manométricos, mercurio, 4gua destilada e tetracloreto de carbono, respectivamente.

A atomizag¢do da suspensdo de recobrimento € realizada por meio de um bico atomizador
de duplo fluido, sendo a linha de ar comprimido proveniente de um compressor e a alimentacdo
da suspensdo realizada por uma bomba peristéltica. A escolha do modelo do atomizador levou em
conta a geometria do leito, optando-se pela localizacdo do bico atomizador na parte superior e
central do leito.

A Figura 3.2 ilustra o esquema do equipamento de recobrimento utilizado neste trabalho,

instalado no Laboratério de Engenharia de Produtos Naturais da FEQ/UFPA.
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1 - soprador

2 - vélvula globo

3 - resfriador

4 - leito de silica gel

5 - placa de orificio

6 - resisténcias elétricas

7 - termopar

8 - placa distribuidora

9 - leito fluidizado

10 - ciclone

11- saco coletor de p6

12 - bomba peristéltica

13 - quadro de mandmetros
14 - suspensao de
recobrimento/agitador

15 - pressdo estética

16 - bico atomizador

17 - linha de ar comprimido
18 - mandmetro Bourdon

Figura 3.2. Esquema do sistema experimental em leito fluidizado

A Figura 3.3 ilustra os detalhes do projeto do leito fluidizado para o processo de

recobrimento de sementes de jambu, indicando as cotas para todas as pecas que constituem o

equipamento.

Yista Frontal da
entrada do ciclone

a=34mm
b= 17mm =
c=E0mm
C—
BOmm
T—
T0mm

Tarpa cormn orificio
central de 580mm

BT

400mm
—

L

—p

I 30mm

—p

I 110rnim

—

52 5mm

800mm

180mm

180mm

- ponto de coleta de material, com 20mm de didmetro interno

F - pantos de tomadas de pressio, com 10mm de didmetro intermo

T - pontos de tormadas de temperaturas, com 10mm de didmetro intermno

Didimetra interno do tubo = 160mm
Eszpessura do tubo = Smm
Espessura das flanges = 10mm
Largura das flanges = 30mm

230rmim

170rmm
160 mm

d = 80mm

Vista superior da tampa
do leito com as flanges

Figura 3.3. Detalhes do dimensionamento do leito fluidizado
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3.1.4.2. Placa distribuidora do gas

A placa distribuidora do gas foi projetada segundo recomendacdo de Geldart e Baeyens
(1985); Kunii e Lenvenspiel (1991) e Senadeera et al. (2000). Construida em ago inoxidavel e
instalada logo acima da camara plenum, apresenta 18 cm de diametro total de placa e 16 cm de
diametro com furos. A placa distribuidora apresenta orificios de diametro de aproximadamente 1

mm e o arranjo triangular com apenas 5% de area livre, conforme ilustrado na Figura 3.4.

Resumo
d, =16 mm (didmetro da placa com furos)  P=4.26 mm (espago entre os furos — na horizontal)

D= 13 mm (didmetro total da placa) h =369 mm (2spago entre uvma fileira e outra de

faros — m vertical
d, = 1 mm (Didmetro do orificio) e st

=1281 (nomero total de for la
F=3% (Fra¢io livre na placa) X i oS placa)

Figura 3.4. Disposi¢cao dos furos na placa distribuidora de gés

3.1.4.3. Linha do gés de fluidizacao

A linha do gés de fluidizagdo é alimentada por um soprador de 4 cv, instalado a uma
tubulacdo de ferro galvanizado de duas polegadas de didmetro. O ajuste da linha de fluidizacdo é
realizado por meio de uma vélvula globo posicionada logo apds o trocador de calor. A vazdo do
gas de fluidizacdo é medida por meio de leituras de queda de pressdo na placa de orificio de 3
mm de espessura.

O material que constitui a placa é ago-inoxidavel, por ser resistente a corrosdo e a acao de
materiais abrasivos, possui um didmetro externo de 9,3 cm e um didmetro de orificio de 1,9 cm.
A afericao da placa de orificio permitiu a obtencdo da vazao do ar em funcdo da queda de pressao

na placa e a metodologia adotada é descrita em Ower e Pankhurst (1977) gerando a Equagdo 3.7:
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3

% AP
W= 2,7099[“4} —0,8546 i 1 3.7)
273+T (P, +b)273+T)"

onde:

W — Vazao méssica (kg/min);

T — temperatura do ar na entrada (°C);

b — pressdao barométrica local (mmHg);

P.s. — pressao estdtica a montante de placa de orificio (cmH,0);

APpo — queda de pressao na placa de orificio (cmH,0).

Para efeito de confirmacdo das medidas de vazdo do ar de fluidizacdo, com a placa de
orificio, foram conduzidas uma série de leituras de vazdo, a temperatura ambiente, utilizando
conjuntamente um anemodmetro digital com sonda, modelo Meteo Digit I. As medidas obtidas
foram analisadas e apresentaram um desvio médio relativo de 2,21% entre si, assegurando desta
forma, as leituras de vazdo realizadas com a placa de orificio através da utilizacdo da Equacdo
3.7. A Figura 3.5 ilustra o excelente ajuste obtido entre os dados experimentais para a velocidade

do ar de fluidizagdo obtidos a partir de leituras com anemdmetro e com o uso da Equagdo 3.7.

16,0 -
140 1 y=10087x-0,2253
g Re =0,9977
12,0 1
° ]
ﬁ*g 10,0 E
Es 80 -
> 8 g0 -
s ]
40 7 /
20 3
0,0:llllllllllllllllllllllllllllllllllllllll
0,0 2,0 4,0 6,0 80 10,0 120 140 16,0
V(m/s)
(Placa de Orificio)

Figura 3.5. Velocidade do ar de fluidizagdo obtidas com anemdmetro versus Equagdo 3.7
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3.1.4.4. Ciclone

Um ciclone Lapple (Figura 3.6) foi projetado e construido para assegurar a coleta
eficiente de particulas elutriadas do leito fluidizado, durante o processo de
fluidizacdo/recobrimento de sementes de jambu. Instalado na parte superior e lateral do leito e
fabricado em resina acrilica com 5 mm de espessura, apresenta as dimensoes descritas na Figura

3.6.

D.=6,8cm

a=3,4cm HDe

b=1,7cm

c=6cm a] o | i
L=6cm o —+ 0
F=6cm H
D.=3,4cm

S=422cm

h=13,6 cm

H=272cm FI

Dy=1,7cm Pr

Figura 3.6. Cilcone Lapple instalado no leito fluidizado

3.1.4.5. Sistema de atomizagao

O sistema de atomizacdo da suspensdo de recobrimento € formado por uma tubulacdo de
aco galvanizado de uma polegada de didmetro, com o ar de atomizacdo fornecido por um
compressor € a pressdo na linha medida por meio de um mandmetro de Bourdon.

A suspensdo de recobrimento é mantida a temperatura ambiente, sob agitacdo constante e
transportada até o leito através de uma bomba peristéltica, Masterflex® modelo L/S 7518-10
(Figura 3.7). Esta suspensdo ao entrar em contato com o ar comprimido forma um jato circular
com goticulas muito pequenas que sdo aspergidas sobre o leito de particulas por meio de um bico

atomizador de duplo fluido, modelo JBC SSU11, adquirido junto a Spraying Sytems (Figura 3.8).
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4— Entrada do ar
4— Entrada do liquido

Capadear Capa de fluido Corpo do bico

Figura 3.7. Bomba peristaltica Figura 3.8. Bico atomizador (Fonte: COSTA, 2003)

3.2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.2.1. Procedimento Experimental

A operacdo do equipamento ilustrado na Figura 3.2, e o0 modo de medir as varidveis
operacionais da fluidizacdo e recobrimento, sdo dados a seguir: ar ambiente é admitido no leito
[9], insuflado pelo soprador [1], com o controle da vazdo realizado por meio da védlvula globo [2].
A velocidade média e a vazao madssica do ar sdo determinadas através da placa de orificio [5], em
funcdo da queda de pressao indicada no mandmetro em U [13].

O ar de entrada € entdo aquecido até a temperatura conveniente especificada no
experimento, através do aquecedor de resisténcias elétricas [6], para se obter a temperatura de
entrada do ar, lida no medidor [7]. O ar aquecido passa através da placa distribuidora [8] a qual
uniformiza o fluxo, tornando-o apto para promover a fluidizacdo dos sélidos. Estes dispostos no
leito [9] recebem o fluxo de ar ascendente com uma vazao adequada para haver movimentagdo do
leito.

A queda de pressdo através do leito € avaliada pela leitura correspondente no mandmetro
em U [13] e os finos sdo coletados pelo ciclone [10]. Devido a instabilidade do leito, algumas
sementes e/ou pos da solucdo de recobrimento sdo arrastados para o saco coletor [11].

A suspensdo de recobrimento € mantida sob agitacdo por meio de agitador magnético [14]
e transportada através de um tubo de silicone por uma bomba peristdltica [12] até o bico
atomizador [16] e uma linha de ar comprimido [17] fornece ar ao bico atomizador [16], sendo a

pressdo controlada por uma védlvula que possui um mandmetro de Bourdon [18].
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A Figura 3.9 ilustra o sistema de recobrimento em leito fluidizado, projetado,
instrumentado e instalado no Laboratério de Engenharia de Produtos Naturais/FEQ/UFPA,
utilizado nos ensaios experimentais de recobrimento e nos testes preliminares de fluidodinamica

com sementes de jambu.

Figura 3.9. Aspecto do leito fluidizado utilizado no recobrimento de sementes de jambu

3.2.2. Ensaios Preliminares

Os ensaios preliminares de recobrimento foram realizados objetivando encontrar
condi¢des operacionais adequadas ao desenvolvimento do processo, estabelecendo limites

confidveis as varidveis de interesse e condigcdes estaveis para execugdo dos experimentos.

3.2.2.1. Condig¢des operacionais

Como a quantidade de matéria prima disponivel era um fator limitador para a realizagao
de um nimero grande de experimentos, decidiu-se primeiramente identificar a carga minima de
sementes que seria necessdria em cada corrida experimental, de forma a manter as condigcdes
operacionais adequadas.

Assim, os primeiros testes foram feitos executando varias corridas de fluidizagdo com

diferentes cargas de sementes, variando entre 50 e 500 g, todas sem a presenca de atomizacao
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sobre o leito de sélidos. A decisdo da carga minima de trabalho foi baseada na condi¢do de
estabilidade fluidodinamica.

As corridas de fluidizacdo com cargas de sementes abaixo de 60 g apresentaram
instabilidade de leitura na queda de pressdo no leito, sugerindo desta forma, a carga de 100 g
como o limite minimo de sélidos necessdrios nas corridas experimentais. Para confirmar se os
ensaios de recobrimento com esta carga de sementes seriam afetados pela presenga de atomizacao
no sistema, realizou-se entdo teste variando a pressdo de atomizacao de 5 a 20 psig, e avaliando
visualmente os efeitos deste parametro no comportamento do leito de sélidos.

Diante destes ensaios verificou-se que pressdao de atomizacido acima de 10 psig sobre a
carga de 100 g de sementes de jambu favorecia o transporte de particulas menores para fora do
leito, a formacao de canais preferenciais e/ou aberturas no centro do leito que poderiam ocasionar
o surgimento de grande aglomerados (sementes-suspensdo) nesta regido durante os testes de
recobrimento.

Outro fator que recebeu atengdo foi o posicionamento (altura) do bico atomizador sobre
o leito de sementes. A condicdo ideal foi avaliada em associagdo aos testes de pressdo de
atomizagdo, encontrando a posi¢do ideal a cerca de 15 a 20 cm da superficie do leito de sementes,
altura esta que ndo propiciava desvios no comportamento dos sélidos dentro do leito

A faixa operacional da velocidade de fluidizacdo foi avaliada a partir das curvas de
fluidodinamica. Estes testes indicaram haver uma faixa restrita para a velocidade do ar de
fluidizacdo. Este dominio apresentava-se entre o valor da velocidade de fluidizagdo completa
(préximo de 0,5 m/s) e o limite em que o sistema comecava apresentar caracteristicas de regime
turbulento (1,1 m/s).

O intervalo de trabalho para a varidvel temperatura do ar de fluidizagc@o foi baseado nas
informacdes da literatura (ARAUJO; CORREA; PEREIRA, 1989, OLIVEIRA; BRUNO;
ALVES, 2002; SILVA; SANTOS; NASCIMENTO, 2002, COSTA, 2003), nos testes
preliminares e principalmente nos resultados do planejamento fatorial efetuado para avaliar os
efeitos da fluidizacdo nas caracteristicas fisicas e fisiologicas das sementes de jambu.
Concluindo-se que sdo necessarios cuidados redobrados na escolha deste parametro durante o
processo de fluidizagdo/recobrimento, principalmente por se tratar de produtos termosensiveis.

A quantidade de suspensdo a ser aspergida sobre o leito de s6lido também foi avaliada,

constatando-se apds vdrias corridas preliminares que, para recobrir 100 g de sementes de jambu,
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300 g de suspensdo de recobrimento eram suficientes para cobrir adequadamente a superficies

das sementes de jambu como também minimizava o tempo de operacao.

3.2.3. Estudo da Fluidodinamica do Processo

Para realizar o estudo da fluidizacdo e verificar as melhores condi¢des de mistura para as
sementes de jambu foram determinados os parametros fluidodindmicos. Esses indices sdo
geralmente considerados como indicativos do comportamento dindmico do leito fluidizado e
podem ser explorados como uma forma de monitorar o processo.

Desta forma, os parametros de fluidizacdo estimados foram: velocidade de minima
fluidizacdo, porosidade de minima fluidizagcdo, queda de pressdo de minima fluidizacdo e altura
de minima fluidizacdo através de obtencdo das curvas caracteristicas para as cargas de 100, 150,
300, 400 e 500 g de sementes. Vale ressaltar que o estudo da fluidodinamica com as referidas
cargas de semente foi funcdo dos ensaios preliminares que visavam obter as condigdes

operacionais adequadas com uma carga minima de sélidos, sendo realizados em triplicata.

3.2.3.1 Parametros fluidodindmicos na minima fluidizagcdao

Os parametros de fluidizacdo, velocidade e queda de pressdao na condicdo de minima
fluidizacdo, foram determinados com base nas curvas caracteristicas. Os testes de fluidodinamica
foram obtidos realizando vérias medidas de vazdo crescente do ar de entrada e para cada uma foi
medida a correspondente queda de pressdo através do leito e altura de s6lidos. Repetindo-se o
processo para as medidas de vazdo decrescente, até a interrup¢do completa da vazdo do ar. A
partir desses dados foram construidos os graficos de queda de pressdo em funcdo da velocidade
superficial do gés.

Visando comparar os valores obtidos experimentalmente da velocidade de minima
fluidizacdo com valores estimados, para as diferentes cargas de material, utilizaram-se quatro

correlagdes matemadticas da literatura conforme apresentado na Tabela 3.2.
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Tabela 3.2. Modelos da literatura utilizados para a determinacdo da velocidade de minima

fluidizagdo.
Modelo Equagado

WEN e YU (1966) Re, - = [33,72 + 0,0408Ar]y2 ~337 (3.8)

b
BABU e al. (1978) Re e = [25,252 +0,0651Ar} 2 2525 (39

b
LUCAS et al. (1986) Re, s :[32,12 +o,0571Ar} 2 3 (3.10)

1

SAXENA e VOGEL (1977) Remf = [25,32 + 0,0571Ar]é -253 (3.11)

O desvio relativo entre os valores dos parametros experimentais € os valores oriundos
das correlagdes da literatura foi estimado com base na Equacdo 3.12.
|valor tedrico — valor experimental|

Desvio relativo = - 100 (3.12)
valor experimental

J4 os fatores altura e porosidade na minima fluidizacdo foram determinados a partir de
regressao ndo linear entre os valores de altura e porosidade do leito de s6lidos com as respectivas

velocidades do gés.

3.2.3.2 Andlise da fluidizacdo na qualidade fisica e fisioldgica das sementes de jambu

Visando identificar e avaliar, durante o processo de fluidizagdo, quais os fatores
operacionais: temperatura e vazao do ar de fluidizacio e tempo de fluidizacdo que influenciam na
qualidade fisica e fisiolégica das sementes de jambu foi elaborado um planejamento fatorial 2°
que compdem 8§ corridas do planejamento fatorial e mais 3 corridas no ponto central, conforme
descrito em Khuri e Cornell (1987), totalizando 11 corridas experimentais. As varidveis de
resposta analisadas foram: germinacio (G), indice de velocidade de germinagdo (IVG) e a relagdo
conteido de umidade inicial e final das sementes de jambu (X¢X,). Na Tabela 3.3 estdo
apresentados os valores codificados e os originais para as varidveis do planejamento experimental

da fluidizac@o de sementes de jambu.



82

Tabela 3.3 Valores codificados e originais para as varidveis utilizadas no planejamento de
experimentos para a andlise do processo de fluidizag¢do

Varidveis Originais Variaveis ) Niveis
~ . Unidades
(notagdo) Codificadas -1 0 +1
Temperatura do ar (Tg) X1 °C 40 60 80
Tempo de fluidizagao (t) X> h 3 6 9
Vazao miéssica do gés de fluidizagdo (War) X3 kg/min 0,78 0, 97 1,16

As 11 corridas experimentais foram realizadas de forma aleatdria, com objetivo de

minimizar o erro. A matriz de experimentos original, com as indicacdes dos valores das varidveis

de resposta (G: Germinacao das sementes, %; IVG: Indice de velocidade de germinacdo e X¢/Xo:

relacdo entre conteido de umidade final e inicial das sementes de jambu, adimensional), estdo

sumarizadas na Tabela 3.4.

Tabela 3.4 Matriz de experimentos para a andlise do processo de fluidizagao

Corridas X4 X5 X3 G (%) IVG XX, (adim.)
01 -1 -1 -1 G, IVG, XiXo1
02 +1 -1 -1 G, IVG; XiXo 2
03 -1 +1 -1 G3 IVG3 Xf/XO 3
04 +1 +1 -1 Gy IVGy X Xo 4
05 -1 -1 +1 G5 IVGs Xf/XO 5
06 +1 -1 +1 Ge IVGg XiXo 6
07 -1 +1 +1 G7 IVG7 Xf/XO 7
08 +1 +1 +1 Gg IVGg X Xos
09 0 0 0 Gy IVGy X Xo 9
10 0 0 0 Gio IVGyo X Xo 10
11 0 0 0 Gy IVGy, X Xo 11

A interpretacdo dos resultados é baseada na andlise de varidncia, obtida apds a

determinagdo experimental das varidveis de resposta e na andlise estatistica dos experimentos

visando encontrar um modelo representativo para germinacdo (G), indice de velocidade de

germinagdo (IVG) e teor final de umidade (Xi#/X,) com o auxilio do aplicativo Statistica® 7.0.

3.2.4. Processo de recobrimento

Com base nos resultados de fluidodindmica com sementes de jambu e também devido a

limitacOes de matéria prima para realizar todas as corridas experimentais, conforme ja discutido

anteriormente, decidiu-se executar os experimentos de recobrimento com uma massa fixa de 100

g de sementes para cada ensaio experimental.
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O procedimento experimental consistiu em pesar o leito vazio e ajustar o sistema
experimental a temperatura de 45 °C e vazdo mdssica do ar de entrada de acordo com as
condicdes pré-estabelecidas no planejamento de experimentos. Alcangando as condigdes
desejadas, fechava-se a vdlvula de alimentacdo do ar de fluidizacdo e adicionavam-se ao leito as
sementes pesadas em balanca eletronica com precisdo de 0,01 g; em seguida ajustava-se
novamente a vazdo. Apds alcancar as condigdes de equilibrio, 300 g da suspensdo de
recobrimento, na temperatura ambiente, era aspergida sobre o leito de particulas a uma pressao 5
Psig, estando o bico atomizador a uma distancia de 18 cm da superficie do leito de sélidos,
distancia esta otimizada nos ensaios preliminares conforme ja especificado. Finda a operagdo,
apos cerca de 5 horas de experimento (tempo de atomizacao e de paradas para limpeza do bico) o
leito era descarregado e pesado. O produto recoberto, o material elutriado (coletado pelo ciclone)
e o becker que continha a suspensdo de recobrimento eram pesados e/ou recolhidos para andlises.

Para a avaliagdo do processo de recobrimento, foram tomadas como varidveis de
resposta mais apropriadas: a eficiéncia de recobrimento global, o crescimento das particulas, as
perdas por elutriacdo, perdas por aderéncia ao leito, germinagcdo e o indice de velocidade de

germinacao (vigor).

3.2.5. Planejamento de experimentos para os ensaios de recobrimento

A escolha por um planejamento experimental, baseado em principios estatisticos, para
analisar os efeitos individuais e suas interacdes nas varidveis de respostas estudadas, juntamente
com a avaliacdo dos erros experimentais, possibilita, de forma organizada, executar um nimero
minimo de experimentos e extrair do sistema em estudo o midximo de informacdes uteis.

Para se analisar a influéncia de pardmetros operacionais do recobrimento sobre a
eficiéncia do processo, o crescimento das particulas e a qualidade fisioldgica das sementes
(germinacdo e indice de velocidade de germinacdo), foi desenvolvido um planejamento fatorial
2%, com 2 repeti¢des no ponto central, conforme descrito em Box, Hunter ¢ Hunter (2005),
perfazendo um total de 6 corridas experimentais. Definiu-se como varidveis de entrada a vazao
do ar de entrada e vazdo da suspensdo de recobrimento. Os parametros operacionais pressao de
atomizacdo e carga de sementes foram mantidos constantes devido os resultados observados e

avaliados nos testes preliminares (item 3.2.2), ja a varidvel temperatura do ar de fluidizagdo foi
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também mantida constante, a 45 °C, devidos os resultados da andlise do processo de fluidizagdo

(item 4.6) indicarem que esta varidvel associada ao tempo operacional diminufa a varidvel de

resposta IVG. Na Tabela 3.5 est@o representadas as varidveis e os respectivos niveis utilizados no

planejamento experimental para o processo de recobrimento de sementes de jambu.

Tabela 3.5. Valores codificados e originais para as varidveis utilizadas no planejamento de

experimentos do processo de recobrimento das sementes de jambu

Varidveis Originais Varidveis Niveis
‘ Unidades
(notagdo) Codificadas -1 0 +1
Vazao da solucdo de recobrimento (Ws) X; mL/min 5 6 7
0,89 1,11 1,34
Vazao do ar de entrada (War) X, kg/min 3
(2,2 Unp) [ (2,8 Upp) | (3,3 Upp)

As 6 corridas experimentais foram realizadas de forma randomica, para minimizar o erro.

A matriz de experimentos original, com indicacdes das varidveis de resposta (n: efici€éncia de

recobrimento global; ¢: crescimento da particula; Pg: Perdas por elutriacdo; Par: Perdas por

aderéncia no leito; G: germinacdo e IVG: indice de velocidade de germinacdo), estdo

sumarizadas na Tabela 3.6.

Tabela 3.6. Matriz de experimentos para o processo de recobrimento das sementes de jambu

Corridas X1 X, n (%) ¢ (%) Pe(%) | PaL (%) | G (%) IVG
01 1 1 m o1 P, Pars G IVG,
02 +1 -1 2 (0F) PE2 P AL2 G2 IVG2
03 -1 +1 ns P3 PE3 PAL3 G3 IVG3
04 +1 +1 N4 D4 PE4 P AL4 G4 IVG4
05 0 0 Ns 05 Pgs Pais Gs IVGs;
06 0 0 Ul 06 Pgs Pais Gs IVGg

A interpretacdo dos resultados é realizada utilizando o aplicativo Statistica® 7.0. e baseada

na andlise de variancia e na andlise estatistica dos experimentos, visando encontrar um modelo

que descreva, com base nas evidéncias experimentais, 0 comportamento do processo estudado. A

determinacdo da condi¢do 6tima foi estimada em fun¢do das varidveis de entrada aplicando o

conceito de Funcdo Desejabilidade global (D), conforme descrito em Akhnazarova e Kafarov

(1982) e Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007).
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3.2.6. Calculo da eficiéncia de recobrimento e crescimento da particula

Os parametros eficiéncia do processo de recobrimento (1) € o crescimento da particula (@)
foram calculados conforme diversos autores (Kucharski e Kmiéc, 1989; Costa, 2003; Donida,

2004), podendo ser descritos como:

massa de s6lido aderida as particulas Mg, — My;
n= —_ — — = 100 (3.13)
massa total de solidos adicionada ao leito Mgy, Coysp
massa de sélido aderida as particulas mg, —my;
Q= = 100 (3.14)

massa de sementes inicial mg;

Onde: my — massa de sementes inicial, g;
mg, — massa de sementes recobertas, g;
Mgyusp — Massa de suspensio atomizada, g;

Ciusp — concentragdo da solucio de recobrimento, g/g;

3.2.7. Calculo das perdas por elutriacao e aderéncia ao leito

A mistura de material s6lido coletado pelo ciclone (p6 da suspensdo de recobrimento,
sementes e palha), ao término de cada corrida experimental, era submetida a separacdo por
peneiras, em seguida, pesada cada por¢do em balanca de precisdo com duas casas decimais. A
fracdo de palhas e sementes era somada as sementes recobertas que ficavam no interior do leito,
para realizacdo do cdlculo da efici€éncia do processo. J4 a fracdo de po utilizada para o célculo das

perdas por elutriacdo, conforme a Equacdo 3.15.

massa de sélido elutriados da susp.de recobrimento Mgp

E =

= 1 .
massa total de s6lidos adicionada ao leito Mgysp Csusp 00 (3.15)

As perdas por aderéncia no leito € representada pela massa de sélidos (suspensdo de
recobrimento) que por ventura ficava aderida as paredes do leito ao término do experimento

(Equacdo 3.16). Determinada pela diferenca de massa, antes e apds cada ensaio, a partir da
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pesagem do leito completo em balanca de precisdo, Gehaka - modelo BG 8000 com precisdo de

0,1g.

massa de sélido aderida ao leito myy —my;

P, = 100 (3.16)

massa total de s6lidos adicionada ao leito Mgysp Cousp

Onde: m;; — massa do leito no inicio da corrida experimental, g;

mps— massa do leito no final da corrida experimental, g;

3.2.8. Avaliaciao da qualidade da semente

A avaliacdo da qualidade das sementes foi conduzida nas sementes in natura e apds cada
ensaio de fluidizacdo/recobrimento, e constam de andlises do poder germinativo e indice de
velocidade de germinacdo (IVG), conforme descrito no item 3.1.2.2, seguindo recomendacgdes

das Regras para Anélise de Sementes do Ministério da Agricultura (BRASIL, 1992),

3.2.9. Higroscopicidade das sementes de jambu

3.2.9.1. Obtengao experimental das isotermas de sor¢ao de umidade para as sementes de jambu in

natura

Foram determinadas isotermas de adsorcao e dessor¢do de umidade para as sementes de
jambu in natura nas temperaturas de 20, 30 e 40°C. O método utilizado para a determinagio da
umidade relativa de equilibrio permite a medicdo de uma grande quantidade de dados em um
pequeno intervalo de tempo, utilizando o equipamento AQUALAB. As leituras sdo efetuadas
apos alcancar o equilibrio de transferéncia de calor e massa, entre o ar ambiente do equipamento
e a amostra neste contida, sendo este equilibrio identificado através de sensores no equipamento,
que dispara um sinal sonoro no momento em que a leitura deve ser efetuada. Esta metodologia
experimental também foi utilizada por Chen (2000), Pereira (2004), Waughon (2006), Francisco,
Usberti e Toneli (2007), entre outros, para avaliar o comportamento higroscépico de produtos

biolégicos.
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Ao iniciar os experimentos foram pesados 1 + 0,05g de semente em frascos de polietileno
apropriados ao equipamento, € colocadas em estufa a vacuo (marca Fanem, modelo 099 EV) a
70°C e 650mmHg, por 24h, para remog¢do da umidade da amostra, de modo a alcangar valores de
atividade de 4gua em torno de 0,2. Paralelamente foi determinado a massa de s6lido seco das
sementes, em estufa de circulacdo de ar forgada (modelo De Léo, precisio £1°C, com faixa de
trabalho de 20 a 120°C) a 105°C, por 24h. Em seguida foi colocado um dessecador, contendo
agua no lugar de silica gel, em uma estufa incubadora (marca Quimis, modelo 315.D16, com
precisdo de + 0,3°C e faixa de trabalho de 0 a 50°C), estabilizada na temperatura de trabalho (20,
30 ou 40°C).

Ap6s 24h, as amostras foram retiradas da estufa a vacuo e transferidas ao dessecador, que
ficou, durante este tempo, estabilizando para alcancar a temperatura desejada na estufa
incubadora. Em seguida estas amostras foram colocadas, uma de cada vez, no equipamento
(AQUALAB), para realizar as leituras de temperatura e atividade de dgua (aw), que variaram na
faixa de 0,1 a 0,9; equivalendo aproximadamente 15 amostras para cada temperatura. Na
seqiiéncia as amostras foram pesadas em balanca analitica. Possibilitando dessa maneira, a
construcdo da isoterma de adsorc¢do.

ApOés as amostras alcangarem os valores de aw proximos de 0,9 foi realizado o processo
inverso, ou seja, a dessor¢do, onde os frascos com amostras foram transferidos para o dessecador,
contendo silica gel, e novamente lidos valores de aw até proximos de 0,1 e suas respectivas

massas. O processo completo (adsorcdo e dessorcdo) foi conduzido em um tempo médio de 48h.

3.2.9.2. Obtengdo experimental das isotermas de adsorcdo de umidade para as sementes de jambu

recobertas

A determinac¢do da isoterma de adsor¢do, para as sementes recobertas, foi realizada a 30
°C, pelo método dindmico, através do equipamento DVS 2® (Surface Measurement Systems,
Inglaterra), utilizando amostras da condicdo de méaxima eficiéncia do planejamento experimental
(Corrida 2, Tabela 4.22). O sistema simples e rdpido € automatizado e acoplado ao computador.
O equipamento consiste de uma microbalanca dentro de uma camara que mantém a temperatura
pré-selecionada. O sistema computacional é programado para controlar a umidade do ar que flui

sobre a amostra, € uma pequena quantidade da amostra, previamente seca, € acondicionada em
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bandejas para iniciar o ensaio. O DVS € programado de modo a obter ambientes com umidades
relativas na faixa de 0% a 95%, registrando em cada ciclo de umidade relativa as mudangas
sucessivas de massa nas amostras até que o equilibrio seja alcancado proporcionando assim, a
obten¢do dos dados necessdrios a constru¢do da isoterma de adsorcao.

A Figura 3.10 apresenta um diagrama esquematico simplificado do processo de obtencdo

das isotermas de adsor¢do utilizando o equipamento DVS.

Camara com
temperatura
controlada

|
|

Modulo da
Microbalanga
Modulo deregulagem
umidade da amostra

Camera
opcional

Gas Seco

ap o|npion
Jodea
ap oedelab
ap o|npopy

Figura 3.10. Diagrama esquematico do DVS (Fonte: Surface Measurement Systems, 2010)

3.2.9.3. Andlise dos dados experimentais de sor¢do de umidade

Os dados experimentais das isotermas de sor¢do (adsorcdo e dessorcdo) de sementes de
jambu in natura a 20 °C, 30 °C e 40 °C e os da isoterma de adsor¢do a 30 °C das sementes
recobertas foram avaliados através da relacdo entre o conteido de umidade de equilibrio,
umidade relativa de equilibrio e temperatura de acordo com os modelos tri-paramétricos descritos
na Tabela 3.7, e as constantes caracteristicas determinadas através da técnica de regressao nao-

linear, utilizando-se o aplicativo Statistica® 7.0 através do método Quasi-Newton.
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Tabela 3.7. Modelos tri-paramétricos utilizados para avaliar as isotermas de sor¢ao

Modelo Equacgado
. —1 (T + b)
Chung-Pfost modificado X = Tln — In (aw) 3.17)
—In (aw) 1" 7/c
Halsey modificado X = [—] (3.18)
exp(a + bT)
aw 1'/c
Oswin modificado X = (a+ bT) ] (3.19)
1 —aw
o —In(1 — aw) e
Henderson modificado X= |——~ (3.20)
a(T + b)
XnK % aw
GAB modificada X = (3.21)

(1 — Kaw) (1 — Kaw + (%)Kaw)

O parametro X denota o conteido de umidade de equilibrio em base seca, aw a atividade
de dgua, a, b e ¢ sdo coeficientes que dependem do produto e das condi¢cdes do ar; no modelo de
GAB Xm representa o conteido de umidade correspondente a saturacdo de todos os sitios
primérios por uma molécula de d4gua, normalmente denominada monocamada na teoria BET, Cg
¢ a constante de Guggenheim e K o fator de correcdo para multicamada molecular.

Os critérios usados para se avaliar a exceléncia do ajuste sdo os valores do coeficiente de
determinagio (R?), o desvio médio relativo, DMR (Equagdo 3.22) e a andlise dos gréficos de
residuos versus conteido de umidade de equilibrio predito (MENKOV, 2000; PAGANO e
MASCHERONI, 2005; GONELI, 2008):

|Y—Y"
DMR=@2—
N7y

(3.22)

Em que, N representa o nimero de experimentos; Y € Y’ s@o os valores experimentais e preditos,
respectivamente. De acordo com Aguerre, Suarez, Viollaz (1989) e Matos e Anadén (1995) um

bom ajuste, para fins praticos, deve ser considerado para valores de D < 10%.



90

3.2.9.4. Propriedades termodinamicas de sor¢do

Entalpia e entropia diferencial

O calor isostérico de sor¢do € um importante parametro na andlise do comportamento
higroscépico e em projetos de equipamentos de secagem, armazenamento, acondicionamento e
preservagdo de biomateriais.

O calor isostérico liquido de sor¢cdao foi estimado a partir da equagdao de Clausius-

Clapeyron (Van Den Berg e Bruin, 1981), conforme indica a Equagado 3.23,

(3.23)

din(aw) Qst
[d(1/T) L - R

sendo gy o calor liquido de sor¢do dado em kJ mol™, T é temperatura absoluta em Kelvin, X é
contetido de umidade de equilibrio em percentagem base seca (%bs) e R € a constante universal
dos gases (8,314 J/mol.K). Para a determinagdo do calor isostérico liquido de sorcao, utiliza-se
dados das isotermas de sorcdo de umidade em diferentes temperaturas, através da linearizacao da
Equacao 3.23, graficando-se os valores de In(aw) contra (1/T) para teores de umidade constantes,
obtendo-se retas de coeficientes angulares, -qs/R.

A entalpia diferencial, muitas vezes referida como calor isostérico de sorcdo, € um
indicador do estado da dgua absorvida pelo material sélido. O calor isostérico integral de sorcao
(Qy), em kJ mol™, é definido como calor isostérico liquido de sorcdo mais o calor de vaporizagio

da 4gua a temperatura do sistema.

Qst = (st + AVap (3.24)

O calor latente de vaporizagdo da dgua livre (Ay,,), na temperatura média de trabalho

(43,73 kJ/mol), foi obtido a partir da Equagdo 3.25, com T em graus Celsius.

Avap=44,72-0,03T-9,2.10°T*  R?=0,999 (3.25)
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A entropia diferencial de sorcdo (Sq), em kJ mol™ K™, foi calculada a partir da Equacdo de
Gibbs-Helmholtz, dada pela Equagdo 3.26, da mesma forma como avaliada em MOREIRA et al.
(2008); GOULA et al. (2008) e ASCHERI et al. (2009).

(3.26)

A energia livre de Gibbs (AG), dada em kJ mol™, pode ser calculada pela Equagio 3.27.

AG = —RTIn(aw) (3.27)

O efeito de mudancas na sorcdo da &4gua sobre a energia livre normalmente sdo
acompanhadas de mudangas nos valores de entalpia e entropia. Assim, substituindo a Equacgdo

3.27 na 3.26, e rearranjando, tem-se:

—In(aw) = — — — (3.28)

Sq foi estimada a partir da determinacao do coeficiente linear (S4/R), obtido graficando-se
-In(aw) versus 1/T, para conteidos de umidade constante.

Os valores de atividade de &gua, temperatura e conteido de umidade de equilibrio
utilizados na confec¢do do gréfico foram obtidos a partir da equacdo de melhor ajuste aos dados
de teor de dgua de equilibrio higroscdpico das sementes de jambu (modelo que forneceu o melhor

ajuste).

Teoria da Compensagdo entalpia-entropia

A teoria da compensacdo entalpia-entropia ou relacdo isocinética € utilizada para avaliar
os fendmenos fisicos e quimicos que prevalecem nos processos de sor¢ao. Esta teoria propde uma
relacdo linear entre gy« € Sq, dada pela Equacdo 3.29 (MOREIRA et al., 2008; GOULA et al.,
2008).

qst = Tp(Sy) + AG (3.29)
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em que Tg representa a temperatura isocinética dada em Kelvin e AG a energia livre de Gibbs a
temperatura isocinética (kJ kg'). A temperatura isocinética representa a temperatura em que
todas as reacdes em série ocorrem a uma mesma taxa. Uma vez que a entalpia e a entropia sdo
altamente correlacionadas, assume-se que a teoria da compensagdo possa ser valida para a sorcao.
Para confirmar a existéncia da compensacao, realizou-se um teste recomendado por Krug, Hunter
e Grieger (1976a, 1976b), o qual envolve a avaliacdo da temperatura isocinética em relacdo a

temperatura média harmonica Ty, que € definida como:

Thm = n—(1) (3.30)

em que n é o nimero total de isotermas. A teoria da compensacdo s6 pode ser aplicada se a
temperatura isocinética (Tg) for diferente da média harmonica da temperatura (Thm). Se Tg > Thm
a entalpia conduz o processo, caso contrdrio o processo de sor¢do € controlado por entropia

(GOULA et al., 2008).
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. CARACTERIZACAO FISICA E QUALITATIVA DAS SEMENTES DE JAMBU

4.1.1 Resultados da caracterizacao fisica

Os resultados dos ensaios para a determinacdo de propriedades fisicas realizadas com as
sementes de jambu in natura sdo apresentados na Tabela 4.1, a qual contém parametros

estatisticos indicativos da precisdo dos ensaios.

Tabela 4.1. Caracterizacio fisica de sementes de jambu in natura

Propriedade (Unidade) Valor médio + erro padrao da média’
Massa especifica aparente (g/cm’) 0,6828
Massa especifica absoluta (g/cm3) 1,1308 + 0,0022
Massa especifica Bulk do leito (g/cm3) 0,155 £0,02
Porosidade (%) 39,6
Esfericidade (adim.) 0,45 + 0,01
Angulo de repouso (°) 10,7+ 0,3
Diametro médio do sélido (um) 772+ 1,42

Verifica-se a partir do resultado obtido para o dngulo de repouso (Tabela 4.1) que as

sementes de jambu apresentam uma excelente fluidez, de acordo com a classificacdo de Jong,
Hoffmann e Finkers (1999), favorecendo assim ndao somente as condi¢des de escoabilidade,
transporte e armazenagem, mas também a dindmica do leito fluidizado.

Com base nas propriedades didmetro médio e massa especifica, apresentadas na Tabela
4.1 para a matéria prima em estudo, foi identificado o tipo de particula que caracteriza as
sementes de jambu. Verifica-se que as sementes de jambu sdo classificadas como sendo
particulas do grupo B, segundo Geldart (1973), indicando a utiliza¢do do leito fluidizado para os

processos em leito mdvel com contato gas-solido. Na Figura 4.1, que ilustra o diagrama

5 Obtido de acordo com a equacio s(7) = i, conforme recomendado por Gomes (1990).
quag N p
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simplificado para a classificacdo de pos em contato com ar nas condi¢des ambientes, € assinalada

pelas linhas em vermelho, a classificagdo para sementes de jambu.
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Figura 4.1. Diagrama para classificacdo das sementes de jambu, segundo Geldart (1973)

4.1.2 Resultados das propriedades qualitativas

Os resultados das propriedades qualitativas das sementes de jambu, utilizada nas corridas
experimentais, estdo indicados na Tabela 4.2. Constituem valores médios de ensaios realizados
em quadruplicata, com as indicagdes do erro padrao da média em relacdo a estimativa da média, e

do coeficiente de variacdo®, os quais fornecem a precisdo dos experimentos.

Tabela 4.2. Caracteristicas qualitativas das sementes de jambu in natura

Propriedade Valor médio + erro Coeficiente de

(Unidade) padrdo da média Variacao (%)
Germinagao (%) 94,42 +£ 0,45 0,96
Indice de velocidade de germinagéo 90,05 £ 0,44 0,99
Peso de mil sementes (g) 0,189 +£0,01 5,56
Pureza (%) 91,14 £ 0,19 0,51

6 obtido pela relaciio entre as estimativas do desvio padrio e da média, multiplicado por 100.
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Verifica-se com base nos valores dos coeficientes de variagdo, que os ensaios tiveram
baixa variacdo ficando abaixo do limite de 10% para as medidas experimentais, que segundo
Gomes (1990) representam resultados muito satisfatérios no que diz respeito a produtos
agricolas.

A Figura 4.2 ilustra, através da andlise de microscopia eletronica de varredura (MEV), a

superficie irregular da semente de jambu in natura e o formato, indicando um elipséide triaxial.

Y P \V . . #200um
» : t—

Figura 4.2. Imagem da semente de jambu in natura pelo método MEV — 50X

Os resultados da composi¢cdo centesimal, apresentados na Tabela 4.3, constituem valores
médios de ensaios realizados em triplicata e também apresentaram baixos valores para o erro
padrdo da média e para o coeficiente de variacdo, confirmando a homogeneidade e linearidade

dos ensaios experimentais para as sementes de jambu.

Tabela 4.3. Resultados da composi¢cdo centesimal das sementes de jambu

Anglises Valor médio + erro Coeficiente de
padrdo da média Variacao (%)
Umidade 7,47+ 0,01 0,20
Proteina 24,12+ 0,07 0,49
Residuo Mineral Fixo 7,15+£0,23 5,53
Lipidios 0,13+ 0,01 7,69
Carboidratos (*) 61,13 £0,92 2,24

(*) Obtido por diferenga
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4.2. FORMULACOES PARA SUSPENSAO DE RECOBRIMENTO

As propostas de formulagdo da suspensdo de recobrimento para as sementes de jambu
foram estabelecidas em base aquosa, e visando obter uma superficie lisa e uniforme. Foram
elaboradas e testadas diferentes formulacdes, porém a base destas suspensdes era a presenca de
carga inerte visando dar volume ao material recoberto; as substancias de cardter plastificante
(adesivo) para dar flexibilidade a pelicula, de forma a suportar melhor os esforcos; os materiais
solventes, para facilitar a deposicao dos produtos formadores de pelicula a superficie da particula
e as demais substancias como os agentes de separacdo e alisamento, e os opacificantes,
fornecendo ao revestimento coloracdo uniforme.

Algumas das propostas de formulacdo para a suspensdo de recobrimento estdo
sumarizadas na Tabela 4.4, indicando componentes, quantidades e fun¢ido de cada substincia que

compOde a suspensao proposta.

Tabela 4.4. Suspensoes de recobrimento utilizadas nos ensaios preliminares

SUBSTANCIAS FORMULACOES (%)
Fungdo Componente 01 02 03 04 05 06
Solvente Agua 89 85,5 70 75 76,5 76,0
Amido de mandioca 3,5 — 3,0 — — —
Ligante Bentonita — 3,5 22 11,2 1,0 1,0
Cola PVA (Cascorez Extra) — 3,5 2,0 - 3,5 2,0
Talco 1,75 — — 2,5 2,0 —
Enchimento Caulim 225 225 1,0 10,0 13,5 19,0
Areia — — 1,0 — — —
CaCOs; (Calcario) — — 1,0 — — —
Tensoativo Estearato de Magnésio 1,0 - - 0,5 1,0 0,5
Plastificante PEG 6000 0,75 — — 0,8 1,5 1,5
Opacificante Diéxido de Titanio 1,75 - — — 1,0 —
Concentracao de sélidos (%) 11,0 11,0 28,0 25,0 20,0 22,0
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A formulacdo 1 foi uma proposta de atribuir mais uma aplicag@o industrial e tecnolégica a
substancias de grande ocorréncia na regido amazdnica, como o amido de mandioca e o caulim,
porém as perdas por elutriagdo foram elevadas, indicando que a acdo do amido de mandioca
como ligante ndo foi satisfatoria.

J4 a formulagdo 2 foi uma modificacdo da anterior, e baseada nas recomendacdes de Silva
(1997) e Costa (2003), os quais sugeriram formulacdo a base de cola PVA (Cascorez Extra) e
bentonita, respectivamente, por ndo causarem fitotoxidade as sementes e favorecerem a adesdo
dos materiais a superficie da particula. Entretanto, os resultados ainda ndo foram aceitaveis, pois
apesar das perdas por elutriacdo terem sido reduzidas em relacio a formulagdo anterior, o
crescimento das particulas foi negligencidvel, provavelmente devido a quantidade de carga
(enchimento) ter sido baixa.

As formulagdes 3 e 4 também foram adaptacdes da proposta de Costa (2003), mas o
aumento na quantidade de bentonita ocasionou a formagdo de aglomerados no centro do leito,
entupimentos periddicos no bico atomizador e perdas por elutriacdo ainda eram significativas,
agora provavelmente em funcio da presencas de calcdrio e areia na formulacido. Porém, para tal
afirmacgdo sdo necessdrios mais experimentos com estes materiais.

Nas propostas 05 e 06 a quantidade de bentonita foi reduzida e a de enchimento
aumentada, minimizando assim a formacgd@o dos indesejados aglomerados e as sucessivas paradas
para desobstrucdo do bico atomizador. Na formulacdo 06 foram excluidos os materiais que,
segundo Costa (2003), sdo causadores de residuos brancos (talco e diéxido de titanio) que
reduziram a germinacdo das sementes de brocolis. Os resultados obtidos com esta formulacao
foram semelhantes aos da formulagdo 05, assim optou-se por esta formulacdo de suspensdo de
recobrimento para as sementes de jambu, pois a reducdo de duas substincias ndo s6 é
economicamente adequada, como traz beneficios ao meio ambiente, por reduzir provaveis
residuos no solo durante a germinagao.

A suspensdo utilizada nos ensaios de recobrimento das sementes de jambu foi a de
nimero 6, pois apresentou melhores resultados em relagdo as demais, associando a maximizacao
da eficiéncia do recobrimento e a reducdo dos efeitos indesejados comumente ocorridos no

decorrer da operacdo.
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4.3. CARACTERIZACAO FISICA E REOLOGICA DA SUSPENSAO DE RECOBRIMENTO

A massa especifica da suspensdo de recobrimento foi determinada pelo método de
picnometria a partir de cinco repeti¢des sucessivas, obtendo-se um valor médio de 1,077 g/em’,
erro padrdao da média igual a 0,005 e coeficiente de variacdo igual a 1,009; indicando assim boa
reprodutibilidade nas determinacdes experimentais.

Na Figura 4.3 s@o apresentadas a curva de fluxo, ajustada ao modelo de Herschell-Bukley,
e viscosidade aparente em relacdo a taxa de deformacgdo para a suspensdao de recobrimento.
Observa-se que a suspensdo apresenta um comportamento reolégico de fluido ndo newtoniano,
com resisténcia inicial a taxa de cisalhamento, caracteristico de suspensdo aquosa a base de

bentonita.

22 1,2

7 (Pa)
Hgp (Pa.s)

v
Figura 4.3. Curva de fluxo e viscosidade para suspensdo de recobrimento

Os dados experimentais foram ajustados ao modelo empirico de Casson, e aos modelos tri
paramétricos de Herschell-Bukley e Robertson-Stiff. Estes modelos tém sido usados para
descrever o comportamento reolégico de suspensdes de bentonita, em particular nos trabalhos de
Kelessidis e Maglione (2006) com fluidos de perfuragdo e suspensdes de cimento.

Os valores dos coeficientes lineares e os parametros dos modelos de Casson, Herschell-
Bukley e Robertson-Stiff sdo apresentados na Tabela 4.5. Observa-se que o modelo Herschel-
Bulkley descreve adequadamente o comportamento reoldgico da suspensdo de recobrimento por
apresentar excelente coeficiente de determinacdo. O resultado obtido para o parametro n (indice
de comportamento do escoamento do fluido) no modelo Herschell-Bukley indica se tratar de um

fluido pseudoplastico (n < 1).
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Tabela 4.5. Valores dos coeficientes lineares e pardmetros dos modelos de Casson, Herschell-
Bukley e Robertson-Stiff.

Casson Herschel-Bulkley Robertson-Stiff
\/;= \/T_0+ /ﬂpy T= Tp + k]/n T= k(]}o+ y)n
To iy R’ To k n R’ Vo k n R’
24,23 93,778 0,984 | 10,02 0,848 0,415 0,990 [ 29,79 5,814 0,205 0,985

Na Figura 4.4 observa-se a histerese, ou seja, a ndo sobreposi¢do das curvas de fluxo
ascendente e descendente, ilustrando o comportamento tixotrépico da suspensiao de recobrimento,
onde a viscosidade aparente diminui com o tempo de aplicagdo de um gradiente de velocidade

constante. A tixotropia calculada com a drea da histerese foi 330,2 Pa/s.
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Figura 4.4. Histerese para a suspensdo de recobrimento

4.4. COMPORTAMENTO HIGROSCOPICO

4.4.1. Isotermas de sorcao de sementes de jambu in natura

Os dados do conteddo de umidade de equilibrio das sementes de jambu in natura e a

atividade de dgua, nas temperaturas de 20, 30 e 40°C sdo apresentados no Apéndice A.



100

Nas Tabelas 4.6 e 4.7 sao sumarizados os parametros dos modelos ajustados aos dados

experimentais do contelido de umidade de equilibrio das sementes de jambu, obtidos para os

processos de adsor¢do e dessorcao, respectivamente, para as diferentes temperaturas e atividades

, . . . . - 2 . Loy
de dgua, bem como seus respectivos valores dos coeficientes de determinacao (R”), desvio médio

relativo (DMR) e a tendéncia da distribui¢do dos residuos, obtida pela diferenca entre o dado

experimental e o valor predito pelo modelo em anélise.

Tabela 4.6. Estimativa dos parametros para os modelos de equilibrio higroscépico das sementes
de jambu in natura, obtidos por adsor¢ao

Modelos Matematicos
Temp Parametros Chung-Pfost  Halsey Oswin Henderson  GAB
modificado modificado modificado modificado modificado
Xm - - - - 3,91
K — — — — 0,92
Cg - - - - 1752534
&) a 0,37 -27,13 99,04 0,0016 -
%(3 b -292,82 0,10 -0,31 -224,64 -
c 0,13 1,7561 1,99 0,9578 -
R? 0,964 0,998 0,997 0,986 0,999
DMR (%) 3,80 0,29 2,52 8,90 0,31
Distribuic@o de Residuos |Tendencioso  Aleatério Tendencioso Tendencioso Aleatorio
Xm - - - - 3,50
K — — — — 0,92
Cg - - - - 6480,75
&) a 0,31 -11,92 201,39 0,001 -
‘ic(:3 b -302,86 0,05 -0,64 -109,34 —
c 0,16 1,59 1,91 0,976 -
R? 0,983 0,997 0,997 0,989 0,998
DMR (%) 1,72 0,91 1,20 11,21 0,39
Distribui¢c@o de Residuos |Tendencioso Aleatério Tendencioso Tendencioso Aleatorio
Xm - - - - 3,37
K - - - - 0,93
Cg - - - - 2453,35
&) a 0,32 -10,49 46,60 0,001 -
?3 -312,85 0,04 -0,13 -36,75 —
c 0,16 1,43 1,70 0,84 -
R? 0,972 0,998 0,999 0,993 0,999
DMR (%) 11,54 6,51 1,43 17,64 0,25
Distribui¢do de Residuos | Tendencioso Tendencioso Aleatério Tendencioso Aleatdrio
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Tabela 4.7. Estimativa dos parametros para os modelos de equilibrio higroscépico das sementes
de jambu in natura, obtidos por dessor¢ao

Modelos Matematicos
Temp Parametros Chung-Pfost  Halsey Oswin Henderson  GAB
modificado modificado modificado modificado modificado
Xm - - — — 4,91
K - - - - 0,88
Co - - - - 118288.9
O a 0,31 -33,21 88,91 0,0004 -
%(3 b -292,89 0,13 -0,27 -172,95 -
c 0,14 2,01 2,37 1,24 -
R? 0,978 0,998 0,997 0,980 0,996
DMR (%) 1,37 0,16 1,31 5,89 0,89
Distribui¢do de Residuos [Tendencioso Aleatério Tendencioso Tendencioso Aleatdrio
Xm - - - - 4,84
K - - - - 0,86
Cs - - - - 5699,08
O a 0,31 -55,80 17,17 0,0003 -
‘i% b -302,89 0,19 -0,03 0,0001 -
c 0,17 1,87 2,27 1,02 -
R? 0,989 0,992 0,996 0,965 0,996
DMR (%) 0,81 1,72 0,31 14,89 0,19
Distribui¢do de Residuos [Tendencioso Aleatério Tendencioso Tendencioso Aleatdrio
Xm - - - - 3,48
K - - - - 0,92
Co - - - - 3469,00
O a 0,70 -20,19 21,84 0,0005 -
‘i:r b -312,71 0,07 -0,045 -32,61 -
c 0,17 1,67 2,00 0,95 -
R? 0,969 0,998 0,996 0,969 0,996
DMR (%) 2,22 0,015 2,11 15,99 0,26
Distribui¢do de Residuos [Tendencioso Aleatério Tendencioso Tendencioso Aleatdrio

Com base nos dados apresentados nas Tabelas 4.6 e 4.7 observa-se os modelos de Halsey

modificado e GAB modificado sio os que melhor descrevem os processos de adsorcdo e

dessor¢do de sementes de jambu nas temperaturas de 20, 30 e 40°C, porém a equacio GAB

modificada destaca-se satisfatoriamente na representacdo dos dados de sor¢do por apresentar

valores menores que 10% para o desvio médio relativo, coeficiente de determinacdo na ordem de

0,999 e distribuicdo de residuos totalmente aleatdria, para todas as temperaturas estudadas, que

segundo Miolone e Angeline (1995) e Mohapatra e Rao (2005) indica boa adequacdo do modelo

proposto em descrever o comportamento higroscopico. Resultados semelhantes, utilizando
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sementes como matéria prima, sdo descritos nos trabalhos de Faria, Costa e Rocha (1998);
Menkov (1999); Tolaba et. al. (2004) e Moreira et. al. (2008).

Verifica-se também nas Tabelas 4.6 e 4.7 que, para o modelo GAB modificado, os valores
de K, apresentam valores menores que 1, variando entre 0,86 a 0,93 e ndo apresentando
comportamento definido com a temperatura, enquanto que os parametros Xm e Cg tém
comportamento inversamente proporcional ao aumento da temperatura, sendo esta caracteristica
observada em trabalhos com produtos agricolas propostos por diversos pesquisadores como
Faria, Costa e Rocha (1998), Menkov (2000a, 2000b), Tolaba et al. (2004) e Pagano e
Mascheroni (2005).

Observa-se para a constante de sorcao Cg do modelo GAB modificado, que é funcdo das
interacOes entre os sitios ativos do produto e as moléculas de dgua, que os valores deste
parametro apresentados nas Tabelas 4.5 e 4.6 sdo valores elevados, pois ndo estdo divididos pelas
respectivas temperaturas absolutas (293, 303 e 313 K). Os valores de Cg quando divididos pela
temperatura absoluta foram inferiores a 200, estando dentro da faixa comumente encontrado na
literatura, exceto para a temperatura de 20°C, onde os valores obtidos foram 598,13 e 403,7 para
os processos de adsorcdo e dessorcdo, respectivamente. Segundo Maroulis, Tsami e Marinos-
Kouris (1988) um dos motivos para este comportamento pode ser atribuido ao método de
regressdo empregado.

A estimativa dos valores do contetido de umidade da monocamada (Xm), pelo modelo
GAB, apresentados nas Tabelas 4.6 e 4.7, € importante uma vez que a deterioracdo de produtos
alimenticios e/ou vegetais é muito pequena quando os mesmos sdo armazenados abaixo de Xm.
Isso ocorre porque a dgua € fortemente ligada ao produto abaixo do conteido da monocamada e
ndo estd envolvida em qualquer reacdo de deterioracdo quer como solvente ou como um dos
substratos.

O resultado observado para o teor de umidade da monocamada molecular indica que as
sementes de jambu podem ser conservadas por longos periodos em umidades inferiores a 5 %bs,
levando em conta que abaixo desse nivel a 4gua ndo atua como solvente, sendo inerte sob o ponto
de vista biol6gico (BRUNAUER, EMMETT, TELLER, 1938; FENNEMA, 1993).

Na Tabela 4.8 € realizada uma comparacdo dos valores médios obtidos para o contetido de
umidade da monocamada, a partir dos ajustes ao modelo GAB, para as sementes de jambu,

estimadas neste trabalho, com diferentes produtos agricolas referenciados na literatura.
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Tabela 4.8 Conteddo de umidade da monocamada, para diversos produtos agricolas, estimado a
partir do modelo GAB

Contetdo de umidade da .
Produto monocamada (%bs) Faixa de o Referéncias
(sementes) ~ ——temperatura ("C)
Adsorcao Dessor¢ao
Jambu 3,59 4,41 20 -40 Este trabalho (Tabelas 4.5 ¢ 4.6)
Ervilhaca 6,68 8,16 5-60 Menkov (2000b)
Lentilha 7,21 9,12 5-60 Menkov (2000a)
Quinoa 7,29 7,89 20 - 40 Tolaba et. al. (2004)
Amaranto 6,73 5,7 25-65 Pagano e Mascheroni (2005)
Pinhao 3,25 3,16 15 -40 Cladera-Oliveira et. al. (2008)
Néspera 6,20 4,50 20 - 65 Moreira et. al. (2008)
Mamona 4,39 6,16 25-55 Goneli (2008)

Verifica-se com base na Tabela 4.8 que os valores estimados do conteido de umidade da
monocamada para as sementes de jambu, tem a mesma ordem de grandeza dos demais valores
obtidos para outras variedades de graos e/ou sementes reportados na literatura, indicando o bom
desempenho na conducdo da andlise do comportamento higroscépico. As pequenas diferencas
observadas entre os valores dos conteddos de umidade da monocamada, para os diferentes
produtos, podem estar relacionados as caracteristicas intrinsecas de cada material, temperatura na
qual o experimento foi conduzido, metodologia adotada para a obtencdo das isotermas de sor¢ao
ou até mesmo a possiveis erros na estimativa deste parametro uma vez que os valores foram
obtidos a partir de modelo matemético ajustado.

No apéndice A sdo apresentadas as tendéncias da distribuicdo dos residuos para os cinco
modelos matematicos tri paramétricos testados para descrever o processo de adsor¢do e dessor¢ao
de sementes de jambu, nas temperaturas de 20, 30 e 40°C. Os residuos foram obtidos por meio da
diferenca entre os valores experimentais e os valores estimados para cada modelo.

A andlise das Figuras Al a A3 demonstra caracteristicas semelhantes para ambos os
processos de sorcdo, e para todos os modelos avaliados, ou seja, os modelos Chung-Pfost
modificado, Oswin modificado e Henderson modificado apresentam distribui¢do de residuos ndo
aleatdrios tanto para a adsorcdo quanto para dessor¢cao de umidade em toda faixa de temperatura
estudada. J4 o modelo de Halsey modificado apresenta comportamento satisfatorio para os
residuos apenas nas temperaturas de 20 e 30°C, descrevendo adequadamente o processos de
sor¢cdo nesta faixa de temperatura estudada, porém excluido sua adequabilidade para a

temperatura de 40°C.
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O modelo GAB modificado apresenta uma distribuicdo de residuos aleatdria para as trés
temperaturas analisadas, como também para ambos 0s processos de sorcao, indicando ajuste mais
adequado ao fendmeno de higroscopicidade, associando a andlise aos demais instrumentos
estatisticos (DMR e R) utilizados para avaliar a exceléncia do modelo matemético proposto.

Com base nestes resultados o modelo GAB modificado, foi utilizado no estudo das
caracteristicas de sor¢do de umidade, como também para estimar as propriedades termodinamicas
adiante. O modelo GAB tem uma base tedrica, enquanto os outros modelos sdo empiricos ou
semi-empiricos (Adebowale et. al., 2007) e tem sido utilizado em vdrios produtos alimenticios e
agricolas apresentando bons resultados, e sua equacgdo representativa é recomendada pelo projeto
Europeu COST’90 sobre propriedades fisicas de alimentos (FARIA, 1998).

As Figuras 4.5 e 4.6 exibem as isotermas de sor¢do de sementes de jambu, resultantes do
modelo GAB modificada nas temperaturas de 20, 30 e 40°C, para os processos de adsor¢do e
dessorcdo, respectivamente. Verifica-se que as isotermas apresentam o formato sigmoidal,
correspondente ao tipo II, conforme a teoria BET (BRUNAUER, EMMETT e TELLER, 1938),
indicando a existéncia de umidade adsorvida em camadas multimoleculares. Verifica-se também,
um acentuado comportamento exponencial das isotermas para todas as temperaturas estudadas a
partir de valores de aw 0,6. Este comportamento sugere que a partir desse valor, um pequeno
aumento na umidade relativa do ambiente propicia um considerdvel acréscimo na umidade de
equilibrio das sementes de jambu comprometendo a qualidade do produto nos locais de
armazenamento em que UR seja superior a 60%.

O efeito da temperatura nos processos de sor¢do também € observado nas Figuras 4.5 e
4.6 para toda a faixa de atividade de dgua, indicando uma diminui¢io no conteido de umidade de
equilibrio alcancado pelo material com o aumento da temperatura, o que concorda com 0s
resultados obtidos para produtos agricolas (RESENDE et. al., 2006; GONELI, 2008; MOREIRA
et. al., 2008; OLIVEIRA et. al., 2009; ROSA, MORAES e PINTO, 2009).

Segundo Palipane e Driscoll (1992) e Rizvi (2005), o efeito da temperatura nos processos
de sorcdo estd relacionado as mudancas energéticas do sistema, indicando que o aumento da
temperatura, torna termodinamicamente menos estdvel as moléculas de dgua, ou seja, aumenta o
grau de desordem molecular da dgua sorvida na superficie do s6lido, por atingirem maiores niveis
de energia e, assim, favorece a quebra da ligacdo intermolecular entre a dgua e os sitios de
sor¢do, reduzindo o teor de dgua do produto. A medida que a temperatura varia, a excitacdo das

moléculas, bem como a distancia e, por conseguinte, a tracdo entre as moléculas, também varia.
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Isso faz com que a quantidade de dgua sorvida mude a medida que ocorre variacdo na
temperatura a uma dada umidade relativa. Também de acordo com Iguedjtal, Louka e Allaf
(2008), essas tendéncias podem ser devido a redugdo no nimero total de sitios ativos de ligacdao
de 4dgua, como resultado das alteracdes fisicas e/ou quimicas no produto causadas pela
temperatura de armazenamento. Em outras palavras, demonstrando, que os processos de adsor¢ado
e dessorcdo de umidade sdo conduzidos por reacio exotérmica e endotérmica, respectivamente.

Observa-se também nas Figuras 4.5 e 4.6 que a diminuicao do conteido de umidade de
equilibrio com o aumento da temperatura nio foi observado nas isotermas de sor¢do a 40°C para
toda a faixa de atividade de dgua. Nesta temperatura (40°C), em torno de aw 0,80, o contetido de
umidade de equilibrio aumenta em relacdo as outras isotermas. Este cruzamento entre as curvas e
a progressiva divergéncia destas com o aumento da atividade de 4gua pode estar relacionada com
os efeitos da dissolug@o de sélidos soliiveis presentes na amostra. Segundo Saravacos (2005) este
comportamento € devido a atividade de dgua e as isotermas de sorcdo serem afetadas pela
composi¢do do produto e pela temperatura do sistema, pois em geral, substincias ricas em
aclicares absorvem mais dgua acima de um certo valor de aw do que os produtos ricos em
polimeros (amido).

Para as sementes de jambu esta dissolucdo dos sélidos soliveis foi favorecida pela
temperatura de 40°C e este mesmo comportamento tem sido reportado na literatura para
diferentes biomateriais como, por exemplo, pode ser observado a 35°C e para aw superior a 0,60
no trabalho de Lima, Costa e Faria (2000), na andlise da higroscopicidade de sementes de
urucum, no estudo de Alexandre, Figueirédo e Queiroz (2007) para as isotermas de adsorcdo de
umidade de pitanga em p6 e de Sharma et al. (2009) para as isotermas de dessorcdo a 5, 25 e

45°C de um mix de leite em po6.
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Figura 4.5. Efeito da temperatura na adsor¢do de sementes de jambu in natura
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Figura 4.6. Efeito da temperatura na dessor¢io de sementes de jambu in natura
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Nas Figuras 4.7, 4.8 e 4.9 sdo apresentadas as isotermas de dessor¢dao e adsorcao,
estimadas pelo modelo GAB modificado, para as temperaturas de 20, 30 e 40°C, respectivamente.
Observa-se que os valores do conteido de umidade de equilibrio higroscopico obtidos por
dessorcdo sdo maiores que os de adsorcdo, evidenciando o fendmeno de histerese na faixa de
temperatura estudada. O efeito da histerese também € observado em toda a faixa de aw analisada.

Segundo Menkov (2000a), isotermas de sor¢do que apresentam a forma tipo S sdo
caracteristicas de sementes de leguminosas e o efeito da histerese, claramente expresso nas
Figuras 4.7 a 4.9, é também observado para as sementes de jambu. Fendmenos de histerese
semelhantes aos obtidos para sementes de jambu foram também relatados por Menkov (2000b),
Chen (2000) e Togrul e Arslan (2007) em trabalhos com produtos agricolas.

Diversas teorias tentam explicar o fendmeno da histerese, entretanto Iglesias e Chirife
(1976), afirmam que ndo € possivel dar uma explicacdo tnica ao fendmeno de histerese em
produtos alimenticios, devido a complexa combina¢do de védrios componentes que podem nio s
absorver dgua de forma independente, mas também interagem entre si.

Segundo Mohsenin (1986) uma das teorias mais utilizadas, sugere que, em condi¢des de
elevada quantidade de dgua, os locais de sor¢do, da estrutura molecular do material, estdo quase
todos completos com dgua adsorvida, e apds a secagem, estes locais de sor¢ao disponiveis vao se
reduzindo junto com o encolhimento do produto. Isso faz com que ocorra reducio da capacidade
de ligacdo da dgua durante uma adsorcdo futura. Uma vez que a etapa do mecanismo de
transferéncia de massa limitante € a difusdo de dgua nos capilares do produto, durante o
encolhimento ocorre reducdo do didmetro do poro. Poros mais finos levam a uma taxa de
transferéncia de massa menor, o que ocasiona uma velocidade de retirada de dgua cada vez

menor, nos momentos finais de dessor¢@o ou no inicio da adsor¢ao (GONELI, 2008).
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Figura 4.7. Histerese das isotermas de sor¢do a 20°C para as sementes de jambu in natura
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Figura 4.8. Histerese das isotermas de sor¢do a 30°C para as sementes de jambu in natura
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Figura 4.9. Histerese das isotermas de sor¢do a 40°C para as sementes de jambu in natura

Na Figura 4.10 sao ilustrados os valores do calor isostérico integral de sor¢@o, em kJ/mol,
em funcdo do contetdo de umidade de equilibrio (%bs). Os resultados apresentados mostram que
o calor de sor¢do aumenta exponencialmente com o decréscimo da umidade para os processos de
dessorcdo e adsorcdo. O elevado valor de calor isostérico integral de sor¢do para baixos valores
de conteddo de umidade pode ser explicado pelas diferencgas nas forcas de ligacdo da dgua com a
superficie adsorvente do sélido. Em estdgios iniciais de sor¢do (baixos teores de umidade),
existem sitios de sorcdo altamente polares (ativos) nos quais as moléculas de 4gua estdo
fortemente ligadas em forma de monocamada, e a quantidade de energia requerida para remover
essas moléculas de 4gua, fortemente ligadas ao produto, sio muito maiores, dando origem ao
aumento da energia de interacdo (Al-Muhtaseb, McMinn e Magee, 2004; Telis-Romero et. al.,
2005; Wani et. al., 2006; Moreira et. al., 2008; Ascheri et. al., 2009).

Segundo Aviara, Ajibola e Oni (2004), quando o nivel de umidade de equilibrio aumenta,
a disponibilidade dos sitios de sorcao de dgua altamente polares diminui pelo que se observa
diminuindo o valor de Qg até valores préximos ao calor latente de vaporizacdo da dgua pura
(Mvap). Este comportamento pode ser explicado devido a saturagdo dos sitios de sorcdo e as

moléculas de dgua passarem a unir-se a superficie das particulas por tensdo superficial ao invés
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do processo por adsorc¢do fisica (adsor¢do de Van der Waals). Nesta condi¢do, as forcas de tensdo
superficial sdo mais fracas, por conseguinte, rompem-se facilmente, resultando em menor
entalpia diferencial. Resultados semelhantes para a entalpia diferencial foram obtidos para
sementes de meldo (Aviara e Ajibola, 2002), sementes de soja (Aviara, Ajibola e Oni, 2004),
feijao (Resende er. al., 2006), sementes de melancia (Wani et. al., 2006), sementes de pinhdo
(Cladera-Olivera et. al., 2008), nozes (Togrul e Arslan, 2007), polpa de tomate seco (Goula et.
al., 2008) e amido do rizoma de Hedychium coronarium (Ascheri et. al., 2009).

McMinn e Magee (2003), afirmam que o conhecimento da magnitude do calor isostérico
de sorcdo, para um dado conteido de umidade, fornece uma indicacdo do estado da d4gua que esta
sorvida no produto, além de servir como medida da estabilidade fisica, quimica e/ou bioldgica do
alimento em condicdes especificas de armazenamento.

Os valores dos calores isostérico integral de dessor¢cdo e adsorcdo, para as sementes de
jambu, na faixa de conteudo de umidade de equilibrio de 4 a 20%bs, variam de 350,7 a 45,5
kJ/mol e 118 a 44,6 kJ/mol, respectivamente. Estes resultados demonstram que a energia
necessdria a remocao de umidade para valores abaixo do conteido da monocamada (5%bs) é
superior a energia liberada na adsor¢do de umidade no produto para os mesmos valores de

umidade.
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Figura 4.10. Calor isostérico liquido de sor¢do para sementes de jambu in natura
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Na Tabela 4.9 estdo apresentados os modelos matematicos para os valores experimentais
do calor isostérico integral (Qst) de dessorcdo e adsor¢do, em kJ/mol, em fun¢do do conteido de
umidade de equilibrio (%bs). Observa-se que a equacdo utilizada descreve adequadamente os
dados experimentais demonstrando adequabilidade na descricdo do fendmeno, apresentando

elevado coeficiente de determinacio (R?).

Tabela 4.9. Modelos matematicos para a descricdo dos calores isostérico integral de sorcao de
sementes de jambu

Equacgdo de Regressao R”
Dessor¢io Qse = 277233 exp(—1,0372X,,) + 43,73 0,9999
Adsorgio Qs: = 4727,73 exp(—1,0372X,,) + 43,73 0,9999

A entropia diferencial de sor¢@o € proporcional ao nimero de sitios de sor¢ao disponiveis
em um nivel especifico de energia e os valores correspondentes podem ser calculados em
diferentes conteiidos umidades. Os resultados obtidos para a entropia diferencial de dessorcdo e
adsorcdo, em kJ/mol, para as sementes de jambu, sdo mostrados na Figura 4.11. Observa-se a
forte dependéncia da entropia diferencial com teor de umidade apresentando uma tendéncia
exponencial, semelhante ao comportamento exibido para a entalpia diferencial (Figura 4.10).
Baseado na segunda lei da termodindmica, um processo € reversivel quando a soma de todas as
variagOes de entropia em todos os subsistemas de um determinado processo € constante (Callen,
1985). Assim, os processos de sor¢do em sementes de jambu é claramente irreversivel devido ao
fato da entropia ser produzida durante o processo. Observa-se também que a entropia permanece
quase constante, sugerindo que os processos de adsorcdo e dessorcdo, sdo reversiveis até que o
conteudo de umidade critico (conteido de umidade da monocamada) seja alcancado. Fato que
também ¢ afirmado por Madamba, Driscoll e Buckle (1996) para o processo de dessorcdo de
alho.

Tal comportamento sugere que em baixos valores de conteddos de umidade, as moléculas
de dgua estdo fortemente ligadas a superficie do sorbato e, portanto, tém baixo grau de liberdade,
ou seja, existem grandes restrigdes internas, resultando na diminui¢do da entropia. J4 para
elevados conteiddos de umidade, as moléculas de &4gua sdo adsorvidas em multicamada
proporcionando assim maior liberdade configuracional as mesmas e favorecendo a desordem do

sistema, consequentemente aumentando a entropia de sorcao.
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Verifica-se na Figura 4.11, que a magnitude dos valores de entropia diferencial no
processo de adsor¢do é maior do que no processo de dessor¢do, porém € praticamente
insignificante para altos valores de conteudo de umidade. O que pode ser explicado devido ao
fato que quanto mais moléculas de dgua sdo adsorvidas na superficie do sorbato, maior € a
liberdade configuracional e, consequentemente, maior a desordem do sistema (menos restricao
interna) relacionado a entropia. Resultados semelhantes foram encontrados com néspera (Moreira
et al., 2008), mac¢a fugi e alho (Moraes, Rosa e Pinto, 2008), microalgas (Oliveira et al., 2009),
amido de rizomas do lirio-do-brejo (Ascheri et. al., 2009) e quitosana (Rosa, Moraes e Pinto,

2010).
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Figura 4.11. Entropia diferencial de sor¢do para sementes de jambu in natura

Na Tabela 4.10 estdo apresentados os modelos matematicos para os valores experimentais
para entropia diferencial de dessor¢do e adsor¢@o (Sq), em kJ/mol.K, em funcdo do contetiido de
umidade de equilibrio (%bs). Verifica-se que a equagdo proposta representa adequadamente os

. . . . - 2 L. .
dados experimentais com valores de coeficiente de determinacdo (R”) proximos a unidade.
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Tabela 4.10. Modelos matemdticos para a descricdo das entropias diferenciais de sorcdo de
sementes de jambu

Equacgdo de Regressdo R’
Dessor¢ao Sq = —9981exp(—1,161X,,) 0,9989
Adsor¢io Sq = —22,60exp(—1,151X,,) 0,9983

A teoria da compensacdo entalpia-entropia ou teoria isocinética propde a existéncia de
uma relacdo linear entre a entalpia e entropia para produtos submetidos ao processo de sor¢do de
umidade. A Figura 4.12 apresenta a relacdo obtida entre os valores de entalpia e entropia
diferencial de adsor¢cdo/dessorcao, para as sementes de jambu. As relacdes lineares, qg versus Sq,
obtidas para os processos de sor¢do apresentam coeficiente de determinacdo superior a 0,999;
indicando alto grau de linearidade e validando a teoria compensatdria para o fendmeno de sor¢do

de umidade em sementes de jambu.
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Figura 4.12. Relagdo entalpia-entropia para a dessorcao e adsor¢do de umidade em sementes de
jambu in natura

Na Tabela 4.11 s@o sumarizados os valores para a temperatura isocinética (Tg) e energia
livre de Gibbs (AG) obtidos a partir da relagdo linear entre ¢ € Sy, para os processos de

dessorc¢do e adsor¢cdo de umidade.
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Tabela 4.11. Parametros caracteristicos obtidos pela relacdo entalpia-entropia para sementes de

jambu
Processos Ts (K) AG (kJ/mol) R’
Dessor¢ao 318,86 0,731 0,9999
Adsorcio 327,85 0,671 0,9998

Para avaliar a teoria da compensacdo entalpia-entropia, o teste de Krug (Krug, Hnter,
Grieger, 1976a e 1976b) foi aplicado onde a temperatura isocinética foi comparada com a média
harmonica (Thn) na faixa de temperatura utilizada para as trés isotermas de sorcdo obtidas,
conforme descrito no item 3.2.9.4. As temperaturas isocinéticas para os processos de dessor¢ao e
adsorcdo de sementes de jambu foram 318,86 e 327,85K; respectivamente. J4 a média harmonica
da temperatura calculada foi 302,88K; valor significativamente diferente dos valores estimados
para todas as temperaturas isocinética relacionadas aos processos de sor¢do, confirmando assim a
compensacdo quimica linear entre a entalpia e entropia de sorcdo em sementes de jambu.

Desta forma, como a temperatura isocinética apresentou valores diferentes da média
harmonica € Tg > Thm, 0 mecanismo de sor¢do da dgua em sementes de jambu pode ser
considerado como controlado pela entalpia. Resultados semelhantes foram obtidos por diversos
pesquisadores (TOLABA et. al., 2004; TELIS-ROMERO et. al., 2005; MARCINKOWSKI,
2006; GONELI, 2008; MOREIRA et. al., 2008; CLADERA-OLIVEIRA et. al., 2008; GOULA
et. al., 2008; OLIVEIRA et. al., 2009; ASCHERI et. al., 2009; SHARMA et. al., 2009) os quais
aplicaram com sucesso a teoria isocinética sobre a sorcdo dos mais diferentes produtos onde o
fendmeno de sorcdo € controlado pela entalpia.

Os valores estimados para a variagdo da energia livre de Gibbs (AG), a temperatura
isocinética, para os processos de dessorcdo e adsorcdo foram 0,731 e 0,671 klJ/mol,
respectivamente. Segundo os fundamentos da termodinamica, estes resultados (AG > 0) indicam
que, para sementes de jambu, o processo de sor¢do de 4gua ndo ocorre espontaneamente.

Processos ndo espontineos foram também identificados em diferentes produtos como
amido de milho com alto teor de amilose e amilopectina (MCMINN; AL-MUHTASEB;
MAGEE, 2005), proteina de soja texturizada (MARCINKOWSKI, 2006), sementes de mamona
(GONELLI, 2008), pinhao (CLADERA-OLIVEIRA et. al., 2008) e microalgas (OLIVEIRA et. al.,
2009).
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4.5. ANALISE DA FLUIDODINAMICA DAS SEMENTES DE JAMBU

4.5.1. Influéncia de diferentes cargas nos parametros fluidodinamicos

As curvas fluidodindmicas das sementes de jambu, obtidas experimentalmente para as
cargas de 100, 150, 300, 400 e 500g foram determinadas avaliando-se a evolu¢do da queda de
pressdo no leito em funcdo da velocidade do gas. A velocidade de minima fluidiza¢do (U, ) foi
determinada a partir do método classico descrito em Richardson (1971) onde a U,,s corresponde
ao ponto de inflexdo na curva de fluidizacdo a velocidade decrescente.

A Figura 4.13 descreve o comportamento fluidodindmico das sementes de jambu para a
carga de 100 g, a qual € representativa das cargas de 150 e 300g (apresentadas no Apéndice A).
Observa-se que para estas cargas analisadas é encontrado comportamento tipico de leito

fluidizado conforme descrito em Kunii e Levenspiel (1991).
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Figura 4.13. Curva de fluidiza¢do para sementes de jambu com carga de 100g



116

Na Figura 4.14, que representa a curva de fluidizacao para as cargas de 400g, é observado
comportamento diferente daquele de pés homogéneos indicando a presenca de uma regido de
leito semi fluidizado, regido que delimita as velocidades de fluidizagdo incipiente (Up) e
fluidizagdo completa (Uy). Comportamento semelhante foi encontrado para carga de 500g de
sementes de jambu (Figura A6 - Apéndice A), nos trabalhos de Marques (2004) para descrever as
caracteristicas fluidodinamicas de materiais finos e em Gauthier, Zerguerras e Flamant (1999)

para misturas bindrias e pds com larga distribui¢do de tamanhos.
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Figura 4.14. Curva de fluidiza¢do para sementes de jambu com carga de 400g

O comportamento fluidodindmico encontrado nas Figuras 4.14 e A6 (Apéndice A) pode
ser explicado em virtude do leito de sélidos se tornar mais espesso, € em conseqii€éncia 0 aumento
da quantidade de sementes e palhas, pois a presenca de misturas bindrias e/ou uma grande
distribuicdo de tamanho de particulas ocasiona segregacdo dos sélidos levando a concentragcdo de
particulas grandes na parte inferior do leito, enquanto as menores se concentram na parte
superior. Estas duas regides do leito sdo separadas por uma terceira e intermedidria zona
(dominio de transicdo), composto da mistura de particulas grandes e pequenas, cuja espessura

diminui com a velocidade do gés.
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Nas Figuras 4.14 e A6 (Apéndice A), sdo observados dois pontos de inflexdo
correspondentes a velocidade fluidizagdo incipiente (Uy) e a velocidade de fluidiza¢do completa
(Ug). Os valores encontrados experimentalmente para U; e Ug foram 0,27 e 0,44 m/s,
respectivamente. Nao apresentando, entretanto diferencas significativas entre as cargas
analisadas.

A Tabela 4.12 apresenta os resultados experimentais e obtidos através de correlagdes da
literatura para a velocidade de minima fluidiza¢do, com as 5 cargas estudadas, para as sementes

de jambu, assim também como os respectivos desvios.

Tabela 4.12. Velocidade de minima fluidizacdo experimental e calculada por correlacdes

Correlagdo para U, (m/s) Desvio (%)
Carga| Uns Equacoes Equacoes
(g) | Exp. Wen e Yu Babu er |Lucas er | Saxena |yap e vy | Babu |Lucas er| Saxenae

al. al. e Vogel 1966 et al. al. Vogel
(1978) | (1986) | (1977) ( ) (1978) | (1986) | (1977)

100 | 0,28 0,18 0,33 0,26 0,30 35,33 17,86 | 7,14 7,14
150 | 0,31 0,18 0,33 0,26 0,30 41,94 6,45 | 16,13 3,22
300 | 0,32 0,18 0,33 0,26 0,30 43,75 3,13 | 18,75 6,25
400 | 0,32 0,18 0,33 0,26 0,30 43,75 3,13 | 18,75 6,25
500 | 0,32 0,18 0,33 0,26 0,30 43,75 3,13 | 18,75 6,25

(m/s) | (1966)

A andlise da Tabela 4.12 mostra que a velocidade de minima fluidizacdo apresenta um
valor médio de 0,31 + 0,02 m/s, e que a correlagdo de Saxena e Vogel (1977) apresentou valores
de U, com diferencas pouco significativas em relagdo aos valores obtidos experimentalmente,
demonstrando que tal correlacdo descreve adequadamente o comportamento fluidodindmico do
leito fluidizado sob as condi¢des de minima fluidizac@o, por apresentar desvios abaixo de 10%
para todas as cargas de sementes analisadas.

A Figura 4.15 ilustra o comportamento das curvas de fluidodindmicas (velocidade
decrescente), obtidas no equipamento de leito fluidizado, para diferentes massas de sementes de
jambu analisadas. Observa-se, a influéncia da carga de so6lidos na queda de pressdo do leito
durante a operacao de fluidiza¢do. Confirmando a teoria de fluidiza¢c@o, pois uma vez que o fluxo

gasoso perde energia para vencer os atritos de escoamento, aumenta sua energia potencial e
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realiza trabalho, com a expansio do leito de sélidos, e o resultado fisico deste fendmeno € a perda

de carga ou queda de pressao (Figura 4.15).
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Figura 4.15. Influéncia da carga de sementes de jambu na velocidade de minima fluidizacao

Na Tabela 4.13 estdo sumarizados os valores obtidos para os parametros fluidodinamicos

no sistema em regime de leito fixo e fluidizado, como também os respectivos valores de

velocidade e queda de pressdo operacional (valores antes do sistema entrar no regime turbulento)

e a expansao do leito de particulas para as diferentes cargas de sementes de jambu.

Tabela 4.13. Parametros fluidodindmicos para as diferentes cargas de semente de jambu

Carga | Hfixo Efixo Uy Enf | APy Hys |Huax | Usp | AP, Hpeo/ D1 E
(g |(cm) |(adim.)| (m/s) |(adim.)| (Pa) |(cm) |(cm) |(m/s) | (Pa) (%)
100 | 2,0 | 0,78 | 0,28 0,82 | 25,43 | 3,0 | 6,5 [0,92 | 33,58 0,13 |100,0
150 (3,0 | 0,78 | 0,31 0,81 | 39,61 35 | 7,0 10,90 | 45,67 0,19 |79,48
300 [ 6,4 | 0,79 | 0,32 0,83 | 85,04 | 7,5 |14,0 [0,95 | 9591 0,40 |68,67
400 |85 079 |032 | 082 | 9168 | 94 |160 | 090 [11692| 053 |64.95
500 (11,3 | 0,80 | 0,32 0,82 129,02 [ 12,6 |22,0 [ 0,96 |155,02( 0,71 |48,65
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O efeito das cargas de semente nos parametros fluidodindmicos também pode ser
observado na Tabela 4.13, onde verifica-se a pouca ou talvez desprezivel influéncia sobre a
velocidade e a porosidade de minima fluidizagdo, o que estd de acordo com a teoria da
fluidizacdo. A porosidade do leito fixo e conseqiientemente do sistema fluidizado apresentam
valores elevados, devido a baixa esfericidade das sementes de jambu (¢ = 0,45; Tabela 4.1),
resultando uma maior fracdo de vazios no leito e por conseqiiéncia maior porosidade. Esta
caracteristica observada é um fator positivo, pois facilita o contato entre as fases s6lido-fluido e
as taxas de transferéncia de calor e massa, favorecendo as operagdes de secagem e recobrimento.

A queda de pressdo e a altura de minima fluidizacdo sofreram influéncia direta com a
carga de sementes, o que era esperado, pois a queda de pressdo € diretamente proporcional ao
peso das particulas dividido pela drea da secdo transversal da coluna. J4 o leito de sementes
reduziu a percentagem de expansdo em relacdo ao aumento na carga de sementes, resultados
semelhantes foram obtidos por Silva (2000), no estudo da fluidodindmica de celulose
microcristalina em leito fluidizado.

A andlise das Tabelas 4.13 e 4.14 indica a ocorréncia de fluidizacdo parcial e que a
operac¢do do sistema ocorre em leito raso, devido ao indice de fluidizagdo (IF) e a relacdo Hpo/Dyr
apresentarem valores menor que 1, sugerindo a ocorréncia de desvios entre a velocidade de
minima fluidizacdo obtida experimentalmente e as calculadas pelas equacdes da literatura
(Geldart, 1986). Porém, experimentalmente observou-se visualmente um movimento intenso das
particulas e sem formacdo de canais preferenciais durante todas as condicdes estudadas. A Tabela
4.12 sumariza e confirma os pequenos desvios obtidos para U,,r experimental quando comparados

a correlacdo de Saxena e Vogel (1977).

Tabela 4.14. Indice de fluidizacio

Massa w AP Indice de Fluidizagao
(& 4 (Pa) "=
100 48,79 33,50 0,68
150 73,19 45,65 0,63
300 146,37 95,91 0,65
400 195,16 116,92 0,60
500 243,95 155,02 0,63
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A Figura 4.16 ilustra uma curva tipica de fluidizacdo de sementes de jambu para a carga
de 100 g demonstrando que mesmo trabalhando com uma carga de sélidos pequena (altura do
leito baixa) o comportamento fluidodindmico ndo sofre alteragdo. Diante dos fatos discutidos
neste item e por fatores econdmicos optou-se por realizar as corridas experimentais de

recobrimento com carga de semente de 100 g.
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Figura 4.16. Comportamento fluidodindmico de sementes de jambu para a carga de 100 g

As Figuras 4.17 e 4.18 ilustram os ajustes matemaéticos para a obten¢do dos parametros
fluidodindmicos H,s e €, realizados entre os valores experimentais da velocidade do gas e as
correspondentes altura e porosidade do leito de sélidos, respectivamente. Os dados experimentais
foram adequadamente descritos por modelos polinomiais, apresentando coeficiente de correlacio

acima de 0,980 para todas as condi¢des experimentais.
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Figura 4.17. Altura do leito de sementes jambu em fun¢do da velocidade do gés para a carga de
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Na Tabela 4.15 sdo apresentadas as equacOes polinomiais e os respectivos coeficientes de

correlacdo para todas as cargas de sementes analisadas.

Tabela 4.15. Equacdes polinomiais para a estimativa dos parametros fluidodindmicos

Carga | Parametros Equacao Polinomial R’
H; (cm) y = 1,66 + 5,49x — 11,26x> + 11,14x’ 0,9912
100 e (-) y=-0,24 + 1,34x — 0,36x> + 0,19x’ 0,9876
Hy (cm) y=2,92-0,03x + 6,86x" — 2,15%° 0,9932
10 £ (-) y = 0,77 + 0,08x + 0,25x* — 0,19x 0,9937
Hy (cm) y = 6,75 — 3,31x + 20,40x” — 8,35x 0,9854
e e (-) y=0,79 + 0,07x + 0,18x* — 0,13x 0,9880
Hy. (cm) y =9,02 — 6,26x + 25,89x> — 11,92x 0,9814
W0e e (-) y =0,79 - 0,02x + 0,29x* — 0,17x’ 0,9872
Hy (cm) y = 10,35 + 6,52x + 0,59x" + 3,57x° 0,9915
0e & (-) y =0,79 + 0,12x — 0,01x> — 0,004x’ 0,9882

Os valores da porosidade de minima fluidizacdo foram também calculados com a ajuda da
correlacdo de Choy e Ray (1985), Equagdo 4.1, e comparados com os seus respectivos valores
experimentais (Tabela 4.16). Um bom ajuste foi encontrado entre os valores calculados e os
experimentais, pois segundo Kunii e Lenvespiel (1991) desvios relativos inferiores de 20% sao

considerados satisfatorios.

.1

w2 loa029 oy 0,021
Ps

e - = 0586
m lpfg(ps — py)d3

Tabela 4.16. Porosidade de minima fluidizacdo experimental e estimada por correlagcdo

Cargas EmfExp. EmfEqa.1 Desvio
(g) (adim.) (adim.) (%)
100 0,82 0,68 17,07
150 0,81 0,68 16,05
300 0,83 0,68 18,07
400 0,82 0,68 17,07

500 0,82 0,68 17,07
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4.5.2. Calculo da velocidade terminal e identificacao dos regimes de fluidizacao

A estimativa da velocidade terminal para as sementes de jambu foi realizada visando dar
informacdes mais detalhadas a respeito dos parametros de interesse num processo de fluidizacao,
como também para certificar que os processos de fluidizagdo/recobrimento foram estudados
dentro de limites estdveis ao processo.

A velocidade terminal foi estimada conforme descrito no item 2.4.4, ou seja, usando as
representacOes graficas das Equagdes 2.13 e 2.14 (Figura 2.11). Assim a partir dos dados de
caracterizacgdo das particulas (d, = 7,72)(10'4 m, ps=682,8 kg/m3 , $s=0,45) e dos valores de massa
especifica e viscosidade do gds (p = 1,224 kg/m’, p = 2,4x10” kg/m.s) obteve-se d,=2191 ¢
u; ~3. Desta forma, com base na Equacdo 2.14 o valor da velocidade terminal para sementes de
jambu foi estimado em 1,7 m/s. Este valor pode ser considerado bem razodvel, pois observou-se
experimentalmente que velocidades acima de 1,2 m/s provocavam movimento intenso no leito,
com um transporte significativo de particulas e aumento na queda de pressdo do leito.

Para certificar que as faixas operacionais utilizadas nos estudos dos processos de
fluidizacdo e recobrimento estariam dentro dos limites operacionais de fluidizacao borbulhante,
estimou-se os regimes, segundo Kunii e Levenspiel (1991), com base na Equacdo 2.14 e da
Figura 2.12.

A Tabela 4.17 sumariza os regimes de fluidizacdo para cada valor de velocidade
operacional. Os valores dos regimes de fluidizacdo estimados foram para a velocidade de minima
fluidizacdo e para as velocidades de fluidizacdo do gas fixadas no planejamento fatorial de
experimentos para avaliar a influéncia da fluidizacdo na qualidade fisica e fisioldgica das
sementes de jambu, ou seja, as velocidades correspondentes aos niveis -1; 0 e +1 do
planejamento.

Assim para cada Uoperacional Obteve-se um correspondente valor para u; a partir da Equagao

2.14. O regime de fluidizagdo foi estimado pela interse¢do u; e dy, (Figura 2.12).

Tabela 4.17. Regimes de fluidizacdo para as velocidades operacionais

uofzflcsi;“al ?_t) Regime de fluidizagdo (Figura 4.26)
0,31 0,533 Velocidade de minima fluidizagdo
0,56 0,996 Leito fluidizado borbulhante
0,70 1,245 Leito fluidizado borbulhante
0,84 1,494 Leito fluidizado borbulhante
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Observa-se na Figura 2.12 que as velocidades de fluidizacdo determinadas a partir das
curvas fluidodinamicas obtidas com os dados experimentais coincidem exatamente na faixa
compreendida a velocidade de minima fluidizacdo estimada, para as particulas do grupo B de
Geldart (Figura 2.8). E que as demais velocidades operacionais (planejamento de experimentos)

estdo dentro da regido compreendida ao leito fluidizado borbulhante.

4.6. INFLUENCIA DA FLUIDIZACAO NA QUALIDADE FISICA E FISIOLOGICA DAS
SEMENTES DE JAMBU

Na Tabela 4.18 estdo representadas as varidveis originais e codificadas e seus respectivos
niveis, com os valores das respostas, germina¢do (G, %), indice de velocidade de germinagdo
(IVG) e conteddo de umidade relativo (X¢Xj, adim.), obtidos a partir da analise do processo de
fluidizacdo da semente de jambu sem recobrimento, conforme o planejamento estatistico
proposto neste trabalho. Com base nos resultados obtidos da matriz de experimentos, realizou-se

uma andlise estatistica com o auxilio do aplicativo Statistica® 7.0.

Tabela 4.18. Matriz de experimentos com os resultados experimentais para a andlise da
fluidizacdo nas caracteristicas fisicas e fisioldégicas das sementes de jambu

Varidveis Codificadas Varidveis Originais Varidveis de Resposta
Corridas Tg t War XX, G

Xio X X | o0y ) (kg/min)| (adim) (%) 1O
01 -1 -1 -1 40 3 0,78 0,808 94,75 43,98
02 +1 -1 -1 80 3 0,78 0,236 97,00 81,22
03 -1 +1 -1 40 9 0,78 0,785 95,25 45,87
04 +1 +1 -1 80 9 0,78 0,251 93,75 45,40
05 -1 -1 +1 40 3 1,16 0,846 94,25 42,14
06 +1 -1 +1 80 3 1,16 0,303 96,00 88,20
07 -1 +1 +1 40 9 1,16 0,648 95,00 45,37
08 +1 +1 +1 80 9 1,16 0,217 90,00 43,39
09 0 0 0 60 6 0,97 0,756 91,00 51,46
10 0 0 0 60 6 0,97 0,743 95,75 50,21
11 0 0 0 60 6 0,97 0,683 93,75 45,26

Analisando-se a triplicata do ponto central, obteve-se um coeficiente de variacdo de
5,35%, que segundo Gomes (1990), indica que os experimentos apresentam boa precisio,

portanto possiveis de serem repetidos.
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Os efeitos estimados para cada varidvel de resposta estdo apresentados no Apéndice A
(Tabela A3 a AS) e o comportamento qualitativo das varidveis isoladas e suas interagdes nas
respostas analisadas podem ser visualizados nos graficos de barras ou diagramas de Pareto,
ilustrados na Figura 4.19, que representam os efeitos estimados padronizados (efeito/erro) que
cada varidvel exerce na resposta considerada. A linha vertical que corta os efeitos € indicativa do
limite de rejeicdo da hipdtese nula, devendo assim ser considerados, para a avaliacdo das

respostas, apenas os efeitos localizados a direita desta reta.

A) Varidvel de reposta X¢/X, B) Varidvel de reposta G

p=,05
Efeitos Estimados Padronizados (Valor Absoluto)

Figura 4.19. Diagrama de Pareto para avaliar a influéncia do processo de fluidiza¢ao nas
caracteristicas fisicas e fisiologicas da semente de jambu

Observa-se, a partir na andlise da Figura 4.19A que apenas a varidvel isolada X; (Tg) é
significativa para a resposta X¢X, para 95 % confianca (p < 0,05), demonstrando dessa forma

que tal efeito deve ser considerado para a avaliacdo da resposta analisada, ndo constituindo-se
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portanto em erros experimentais ou perturbacoes.

Demonstra também que o valor negativo obtido para a varidvel em questdo indica que este
parametro exerce influéncia diminuindo o contetido de umidade final das sementes de jambu sem
recobrimento, quando passa do nivel mais baixo (-1) para o nivel mais alto (+1). Este resultado
estd em concordincia com os fundamentos da literatura, no que diz respeito a eficiéncia de
secagem, pois o processo de remoc¢do de umidade em leito fluidizado é favorecido pelas altas
taxas de transferéncia de calor e massa, consequentemente facilitando a retirada de umidade por
processos difusivos ou por capilaridade, uma vez que a taxa de secagem ¢ diretamente
proporcional a temperatura em processos convectivos (Strumillo e Kudra, 1986).

A andlise da Tabela A4 (Apéndice A) e da Figura 4.19.B demonstram que as varidveis de
processo (Tg, t e War), isoladas e combinadas, ndo apresentam influéncia estatistica, dentro dos
limites de valores estudados, para a varidvel de resposta germinagdo (G), pois os valores obtidos
para os efeitos estimados s@o pequenos ou mesmo muito proximos dos seus respectivos desvios
padrdes e os efeitos padronizados estdo a esquerda da reta vertical indicativa de regido de
aceitacdo da hipdtese nula. Indicando assim, que os valores estimados para estes efeitos
constituem-se apenas ruido ou erros aleatorios e que este resultado € satisfatério para o processo
de recobrimento, pois determina que as sementes de jambu podem ser submetidas a fluidizacao
por até 9 h com temperaturas variando de 40 a 80°C e que a capacidade germinativa das mesmas
€ preservada possibilitando o desenvolvimento das plantulas.

Em relac@o a reposta indice de velocidade de germinacdo (IVG), Figura 4.19.C, observa-
se que as varidveis X;(Tg) e X(t) sdo as varidveis individuais que apresentam efeitos mais
significativos, conforme o valor absoluto de seus efeitos. Quanto ao sinal negativo em X, é uma
indicacdo de reducdo no valor da resposta, quando essa varidvel muda do nivel mais baixo (-1)
para o nivel mais alto (+1), o que € indesejdvel e pode estar associado ao nimero e intensidade
dos choques (particula-particula e particula-parede do leito) que as sementes foram submetidas
quando em movimento aleatério dentro do leito. Ja o efeito contrario observado pela mudanca de
nivel da varidvel X; (Tg), indica que a resposta IVG apresentou um resultado favordvel a
elevacao de nivel deste parametro e que a maximizagdo desta resposta € alcangcada no nivel mais
alto (+1) do fator Tg.

Vale ressaltar que os efeitos das varidveis de entrada sobre as respostas devem ser
analisados como um todo, pois pertencem a uma superficie, e essas variagdes de sinais, como por

exemplo, em X;(Tg), Xa(t) e XX, (Tg.t) denotam isso, podendo corresponder a miaximos e/ou
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minimos. Somente com a andlise canOnica e/ou a utilizacdo de técnicas de otimizacdo estatisticas
seriam eliminados esses efeitos lineares ou de curvatura, tornando possivel a andlise individual
do efeito dessas varidveis.

Entretanto, a andlise do diagrama de pareto (Figura 4.19C) para a combinacao bindria dos
parametros Tg e t (X;X3) indica que a interacdo destes fatores minimiza a resposta IVG, que
associado aos resultados dos testes preliminares discutidos no item 3.2.2, foi levada em
consideracdo ao estabelecer os valores destes parametros no planejamento fatorial para o
processo de recobrimento das sementes de jambu.

Todavia, os efeitos discutidos acima ndo podem ser interpretados somente com base nas
estimativas dos efeitos e/ou nos diagramas de pareto, ja que o erro padrdo é calculado com apenas
2 graus de liberdade, tornando esta avaliacdo pouco confidvel, havendo, portanto a necessidade
da confirmagdo desta andlise com base em mais um fator estatistico, Pr (probabilidade),
disponibilizado através da andlise de variancia (ANOVA). Assim, a partir da andlise de varidncia,
sdo propostos modelos matemdticos e avaliada sua adequabilidade para descrever cada varidvel

de resposta estatisticamente influenciada pelas varidveis de processo.

4.6.1. Analise da variavel de resposta X¢/X,

A andlise da ANOVA (Tabela 4.19), para a resposta X¢X,, confirma a influéncia da
varidvel individual X; (Tg), pois apresenta menor probabilidade de estar dentro da regido de
hipétese nula (sem significancia estatistica para a resposta), evidenciado pela ordem de grandeza

dos valores numéricos da coluna de probabilidade.

Tabela 4.19. Andlise de variancia (ANOVA) para a varidvel de resposta X¢/X,

. Soma dos Graus de Quadrado Probabilidade
Efeitos Quadrados | Liberdade médio Teste F (Pr)
X: Tg 0,5643 1 0,5643 372,13 0,0027

Xoit 0,0076 1 0,0076 4,99 0,1551

X3: War 0,00001 1 0,00001 0,01 0,9449

X1 Xo 0,0012 1 0,0012 0,79 0,4681

X1 X3 0,0008 1 0,0008 0,51 0,5479

X5 X3 0,0152 1 0,0152 10,03 0,0869

XiXs X3 0,0023 1 0,0023 1,52 0,3432

Falta de ajuste 0,0044 1 0,0044 2,93 0,2292
Erro Puro 0,0030 2 0,0015 - -
Total SS 0,6716 10 - - -

R’ =0,9889
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Valente et al. (2009) confirmaram a partir do estudo de secagem em leito fluidizado com
sementes de Linum Usutatissimum que o parametro temperatura influencia favoravelmente a
remocdo de umidade e afeta negativamente o rendimento do 6leo extraido das sementes.

Resultados semelhantes foram obtidos por Jaiboon ef al. (2009) que constataram que a
técnica em leito fluidizado pode ser aplicada para secar arroz, porém o aumento da temperatura
favorece a secagem, mas ocasiona pequenas perdas no rendimento de arroz inteiro e na qualidade
do produto obtido quando comparados com a referéncia.

Com base na varidvel mais influente observada na andlise estatistica realizada
anteriormente, é proposto um modelo estatistico para a varidvel de resposta X¢/X,, descrito pela

Equacgdo 4.2, em fun¢do da varidvel codificada X;.

XX, = 0,504 - 0,253X, 4.2)

onde a varidvel codificada estd relacionada a varidvel original, conforme a Equacao 4.3:

X, = (4.3)

O modelo descrito pela Equagdo 4.2 representa satisfatoriamente os dados experimentais
dentro da regido estudada neste trabalho, visto que o valor da estatistica R’ = 0,9889 ou 98,89 %
(Tabela 4.19), a qual representa a propor¢do de variabilidade em torno da média que é explicada
pela equacdo de regressao, pode ser considerado muito bom. Outro fator que confirma o bom
ajuste obtido para esta resposta, € o teste de falta de ajuste (teste F), indicado na tabela de andlise
de variancia (Tabela 4.19). Este teste consiste numa medida da falha que o modelo pode
apresentar ao predizer a resposta, com base nos dados experimentais.

Dessa forma, verifica-se que para o modelo linear proposto (Equacdo 4.2) ndo ha
evidéncia de falta de ajuste, pois o valor calculado da estatistica F (Fos. 1.2=2,93) € menor do que
o valor de Fiapelado (Fos: 1:2= 18,51), para 95 % de confianga. Devido aos parametros estatisticos
avaliados (R” e o teste F), pode-se afirmar que o modelo proposto prediz satisfatoriamente as
variagdes de umidade (X¢/X,) das sementes de jambu sujeitas a fluidizacao.

Na Figura 4.20 ilustra a correlagdo entre os valores preditos pelo modelo e os valores
observados experimentalmente e € possivel observar uma aglomeragdo proxima da reta,

indicando o bom ajuste a0 modelo proposto. O grafico de residuos descrito na Figura A7
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(Apéndice A) mostra uma aleatoriedade, confirmando que ndo houve formacgdo de tendéncia na
distribuicdo dos valores preditos pelo modelo; e com isto, pode-se afirmar que os residuos nao
apresentam comportamento sistemdtico tornando o modelo adequado para descrever a resposta

Xi/Xo.
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Figura 4.20. Valores preditos e observados para a varidvel de resposta X¢/X,

4.6.2. Analise da variavel de resposta G

Uma andlise estatistica, com base na andlise de varidncia (Tabela 4.20), foi realizada
visando confirmar os efeitos observados para varidveis individuais e suas interagdes na resposta
germinacdo (Figura 4.19B).

A andlise de ANOV A apresentada na Tabela 4.20, para a varidvel de resposta germinacao
(G), confirma que os efeitos das varidveis estudadas ndo foram significativos ao processo, pois
demonstra grande probabilidade de estar dentro do limite de aceitacao da hipdtese nula, regido na
qual os fatores ndo apresentam significancia estatistica para a resposta, considerando-se uma
confianca de 95 % (p=0,05).

Os resultados obtidos para as sementes de jambu sugerem, entretanto, que dentro de
outros limites operacionais a interacdo temperatura do ar de fluidizacdo e tempo de operagdo

(Tg.t) podem influenciar negativamente nas caracteristicas fisiologicas das sementes de jambu.



Tabela 4.20. Andlise de variancia (ANOV A) para a varidvel de resposta G
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Efeitos Soma dos Graus de Quadrado Teste F Probabilidade

Quadrados | Liberdade médio (Pr)

X: Tg 0,320 1 0,320 0,056 0,834

Xoit 6,808 1 6,808 1,197 0,388

X;3: War 2,824 1 2,824 0,496 0,554

X1 Xo 18,043 1 18,043 3,172 0,217

X1 X3 3,378 1 3,378 0,594 0,521

X5 X3 1,643 1 1,643 0,289 0,645

XiXs X3 0,582 1 0,582 0,102 0,779

Falta de ajuste 1,265 1 1,265 0,222 0,684
Erro Puro 11,375 2 5,687 - -
Total SS 43,807 10 - - -

R*=0,71145

Almeida e Rocha (2002) mostraram a partir dos ensaios realizados, a 25 °C e 1 h, em leito
fluidizado e jorro que as sementes de brocolis podem ser submetidas a processos em leitos
moéveis sem causar danos (fissuras e quebra) nas estruturas das sementes, preservando sua
capacidade de germinacdo, possibilitando a normal emergéncia e o desenvolvimento destas
sementes.

Costa (2003) submeteu as sementes de brdocolis a condigdes mais severas de
processamento, temperatura variando de 40 a 70 °C, tempo de processo 1,5a3 he Wo/Wj, 2 a 3,
constatando que as sementes mesmo depois de processadas em condi¢Oes desfavordveis
apresentaram pequena variacdo na percentagem de germinacdo, 93,63 % para 84,25 %,
demonstrando assim forte resisténcia, mantendo-se em um nivel de qualidade aceitdvel (o padrdo

nacional minimo de germinacdo é de 70 %).

4.6.3. Analise da variavel de resposta IVG

A andlise da ANOVA (Tabela 4.21), com base no parametro estatistico, Pr
(probabilidade) e para uma confianca de 95 % (p=0,05), confirma que as varidveis independentes
Xi(Tg), Xs(t) e a combinagdo bindria X;X, (Tg.t) sdo os fatores que apresentam menor
probabilidade de estar dentro do limite de aceitacdo da hipétese nula, regido na qual os fatores
ndo apresentam significancia estatistica para a resposta, evidenciado pela ordem de grandeza dos

valores numéricos da coluna de probabilidade.



Tabela 4.21. Andlise de variancia (ANOVA) para a varidvel de resposta IVG
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Efeitos Soma dos Graus de Quadrado Teste F Probabilidade
Quadrados | Liberdade médio (Pr)

X: Tg 824,244 1 824,244 76,67 0,0128

Xoit 862,796 1 862,795 80,25 0,0122

X3: War 0,120 1 0,120 0,011 0,2543

X1 X, 929,946 1 929,946 86,49 0,0114

X1 X3 16,046 1 16,046 1,49 0,3463

X5 X3 2,373 1 2,373 0,22 0,6847

XiXs X3 25,916 1 25,916 2,41 0,2607

Falta de ajuste 16,861 1 16,861 1,57 0,3370
Erro Puro 21,502 2 10,751 - -
Total SS 2563,915 10 - - -

R =0,9850

Um modelo estatistico foi proposto para a varidvel IVG, com base nas varidveis
estatisticamente significativas. Sendo descrita por polindmio de primeiro grau (Equacgdo 4.4), em

funcdo das varidveis codificadas com significancia para o ajuste proposto.

IVG = 54,900 + 9,661X; - 9,884X, — 10,282X;X> (4.4)
onde as varidveis codificadas estdo relacionadas a original, conforme as Equacdes 4.3 e 4.5:
t —_
X, = =6 4.5)

O modelo descrito para a varidvel IVG (Equacdo 4.4) representa adequadamente os dados
experimentais na regido estudada neste trabalho, pois os parametros estatisticos utilizados para
avaliar a adequabilidade do ajuste matemdtico podem ser considerados satisfatorios, em se
tratando de produto natural, cujas varidveis sdo de dificil controle e avaliagdo.

Dessa forma, verifica-se que para o modelo proposto (Equacdo 4.4) ndo ha evidéncia de
falta de ajuste, pois o valor do Feaicutado (Fos: 1:2=1,57) € menor do que o valor de Fupelado (Fos: 1: 2
= 18,51), para 95 % de confianga e o valor encontrado para o coeficiente de determinacio R =
0,9850, reforca que o modelo proposto prediz o comportamento da resposta IVG na fluidizacdo
da semente de jambu.

Da comparacdo entre os valores experimentais para IVG e os estimados pelo modelo,
indicados na Figura 4.21, observa-se uma boa aglomeracio préxima a reta representativa entre os
valores observados e os preditos, indicando um ajuste satisfatério. Entretanto, a maioria dos

resultados estd com atribuigdes entre 40 a 55, e os pontos distantes do conjunto representariam os
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ensaios experimentais nos quais as varidveis influentes ao modelo, temperatura do ar de
fluidizacdo e tempo de operacao estdo na condi¢do maxima (+1) e minima (-1), respectivamente,

0 que poderia favorecer a maximizagdo do parametro de interesse IVG.

Valores Preditos

35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95

Valores Observados

Figura 4.21. Valores preditos e observados para a varidvel de resposta IVG

J4 a Figura A8 (Apéndice A) representa os residuos deixados pelo modelo proposto e
indicar uma auséncia destes residuos na maioria dos pontos experimentais. Embora alguns
residuos possam ser visualizados os mesmos ndo sdo considerados tendenciosos, pois estdo
distribuidos ao redor + 4, valor que pode ser aceito para este tipo de processo onde se trabalha
com produtos naturais e a varidvel de resposta estudada depende de condi¢bes climaticas
(temperatura e umidade) e de fatores intrinsecos da matéria prima.

Resultados semelhantes quanto a preservacdo das estruturas das sementes mesmo apos
terem sido submetidas ao processo de fluidizacao foram obtidos por Santana (2008) e Almeida e
Rocha (2002).

Almeida e Rocha (2002) afirmam que mesmo submetendo sementes de brdcolis a
movimentos ciclicos em decorréncia do jorro suas caracteristicas fisicas e fisioldgicas foram
preservadas.

Enquanto Santana (2008), a partir da andlise do processo de fluidizacdo das sementes de
linhaca, afirma que a percentagem de quebra (friabilidade) € influenciada diretamente pela
variagdo da temperatura de 35 para 65 °C e que a interacdo temperatura do ar e tempo de

fluidizacdo afetam negativamente a germinagdo e o vigor das sementes de linhaca.
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Medeiros et al. (2005) também observaram mudancas nas propriedades fisicas e no
comportamento fluidodindmico dos graos de feijio submetidos a secagem em leito de jorro,
tendo a percentagem de quebra dos graos de feijio maximizada a partir de 40min de operagao.

Diante dos resultados obtidos deve-se levar em consideragdo que ndo sdo apenas oS
parametros relacionados ao movimento intenso do processo fluidizacdo/jorro que podem
influenciar negativamente nas propriedades fisioldgicas das sementes, mas também os fatores
ligados ao processo de secagem, pois como Bovi, Martins e Spiering (2004) observaram, a
secagem progressiva das sementes de pupunha afeta ndo somente a percentagem de germinagdo
como também o vigor, danificando as membranas celulares, tornando a germina¢ao mais lenta e
diminuindo o crescimento das estruturas das plantulas.

Portanto, € preciso considerar estas tendéncias durante o processo de
recobrimento/granulagdo de sementes, pois tais processos podem requerer longos periodos de
fluidizacdo/jorro, altas vazdes de ar e uma ampla faixa de temperatura para obter produtos de

forma e/ou tamanhos desejados.

4.7. ANALISE DO PROCESSO DE RECOBRIMENTO

Na Tabela 4.22 estdo representadas as varidveis originais e codificadas, seus respectivos
niveis e os valores das respostas obtidas para a andlise do processo de recobrimento da semente
de jambu em leito fluidizado, conforme o planejamento estatistico adotado neste trabalho. A
matriz de experimentos consta de 4 corridas iniciais do projeto fatorial e 2 replicatas no ponto

central, totalizando 6 ensaios experimentais.

Tabela 4.22. Matriz de experimentos e resultados das varidveis de resposta para o processo de

recobrimento
Conid CZ(?E{Z‘;?:S Varidveis originais Varidveis de resposta
R I Ws War | 1 ¢ P Pu G o
: > | (ml/min) (kgmin)| (%) (B () (P (%)
01 -1 -1 5 0,89 35,77 22,15 57,96 6,09 97,25 43,56
02 +1 -1 7 0,89 48,49 27,77 44,82 6,67 74,25 45,40
03 -1 +1 5 1,34 21,39 13,09 69,33 9,25 93,25 42,10
04 +1 +1 7 1,34 39,62 2521 5223 8,15 66,75 43,02
05 0 0 6 1,11 37,57 24,46 49,81 12,60 87,00 43,52
06 0 0 6 1,11 37,77 23,52 48,55 13,54 86,00 42,80
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Com os resultados obtidos apds a execucdo dos experimentos, realizou-se uma andlise
estatistica, com o auxilio do aplicativo Statistica® 7.0, a partir da qual se avaliou a influéncia dos
fatores e suas combinacdes no recobrimento de sementes de jambu.

Para identificar quais varidveis independentes exercem mais influéncia nas respostas
consideradas foram avaliados quantitativamente os efeitos estimados e os respectivos desvios
padrdes, que podem ser representados pelos grificos de barras ou diagramas de Pareto,
visualizados na Figura 4.22.

Com base nas Figuras 4.22D e 4.22F observa-se que as varidveis independentes (Ws e
War) e sua combinacdo (Ws.War) ndo exercem influéncia estatisticamente significativa nas
respostas perdas por aderéncia as paredes do leito (Par) e indice de velocidade de germinacao
(IVGQG), pois seus efeitos estdo localizados a esquerda da linha vertical representativa da regido de
hipétese nula.

Para as respostas efici€éncia de recobrimento (1) e crescimento da particula (¢), verifica-se
comportamento semelhante e fortemente influenciado pelas varidveis isoladas Ws e War (Figuras
4.22A e 4.22B). A interacdo desses parametros favoreceu de forma menos significativa as
variaveis de resposta em questdo. Assim, a tendéncia ilustrada nas Figuras 4.22A e 4.22B sugere
que a maximizacdo da eficiéncia do processo e crescimento das particulas deve ser alcancada
deslocando Ws para o nivel mais alto do planejamento fatorial.

Em relacdo a resposta germinagdo (G) das sementes recobertas, Figura 4.22E, observa-se
um efeito negativo com a mudanca do nivel menor (0,89 kg/mim) para o maior (1,34 kg/mim) da
varidvel Ws e nenhum efeito significativo de War e Ws.War. Este comportamento sugere ser a
camada aderida a superficie da particula o fator preponderante para a reducao da capacidade de
germinacdo das sementes, que por sua vez ¢ favorecida pela vazdo de suspensdo (ver Figura
4.22B), pois ao realizar os experimentos de fluidizagdo, com as sementes sem recobrimento,
constatou-se que a germina¢do nao € influenciada pelos pardmetros temperatura, tempo e vazao
do ar de fluidizacao (item 4.6.2 — Tabela 4.20), nas condicdes estabelecidas neste trabalho.

Entretanto, verificou-se também que os materiais presentes na composi¢ao da suspensao
de recobrimento ndo causaram fitotoxidade as sementes, apenas retardaram a emergéncia das
plantulas. Mas iniciadas a emergéncia ou a protusio da radicula, ndo se notou qualquer diferenca

de comportamento das plantulas em relagdo as obtidas com sementes in natura.
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J4 as perdas de material por elutriagdo (Pg), Figura 4.22C, aumentaram significativamente
com a vazdo do ar de fluidizacdo e minimizaram com a vazdo de suspensdo de recobrimento, € a
combinacdo destes dois fatores (Ws.War) ndo contribuiu de forma significativa para Pg.

Quanto a magnitude das perdas de material, principalmente por elutriagdo (Pg), durante o
processo de recobrimento (Tabela 4.23), sdo elevadas, alcangando valores de até 69 %. A andlise
da Figuras 4.22C sugere ser a varidvel vazdo do ar de fluidizacdo (War) o pardmetro que favorece
a perda de s6lidos por elutriagdo quando esta varidvel de entrada passa do nivel mais baixo (-1)
para o nivel mais alto (+1), e concomitantemente reduz a eficiéncia do processo e o crescimento
da particula.

Os valores obtidos para perdas por elutriacdo e aderéncia no leito durante o processo de
recobrimento de sementes de jambu em leito fluidizado estdo relativamente superiores aos
alcancados por Costa (2003) durante a peletizacdo de sementes de brocolos em leito de jorro, que
alcancou perdas por elutriagdo e aderéncia no leito de até 40 % e 20 %, respectivamente. Os
resultados obtidos para as perdas, no recobrimento de sementes de jambu, eram até certa forma
esperados uma vez que o estabelecimento das condicdes adequadas para a vazdo do ar de
fluidizacdo era de dificil controle, pois o sistema a ser recoberto apresentava uma por¢ao
significativa (9 %) de material inerte (palhas) que durante o processo eram, em grande parte,
arrastadas para fora do leito e coletadas pelo ciclone levando consigo sélidos da suspensdo de
recobrimento que poderiam ter sido aderidas a sua superficie.

Alem disso, estes diferentes valores para as perdas por elutriacdo, quando comparados aos
obtidos por Costa (2003), deve-se também ao fato que as sementes de jambu apresentam
caracteristicas fisicas, como didmetro médio e esfericidade, bastante distintas, cerca da metade
dos valores determinados para as sementes de brdcolos, e que associado, ao tipo de contato gés-
s6lido (fluidizado e jorro) utilizado para os processos de recobrimento destas sementes favoreceu
0 aumento deste parametro indesejado.

As Figuras 4.23 e 4.24 ilustram as mudancas nas caracteristicas da superficie das
sementes de jambu antes e apds o processo de recobrimento, respectivamente. Demonstrando
assim, que a técnica de recobrimento em leito fluidizado proporcionou um revestimento uniforme
para as sementes de jambu, porém mantendo o formato de um elipséide triaxial.

Observou-se também que o processo de recobrimento de sementes de jambu em leito
fluidizado foi eficiente ao revestir a superficie das particulas, de forma individual e sem formacao

de aglomerados, minimizando assim os problemas existentes com a semeadura de vdrias
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sementes para se obter uma uUnica planta sadia. Vale ressaltar também que os poucos blocos
sementes-suspensdao formados durante o processo de recobrimento de sementes de jambu
apresentaram fraca ligacdo entre si, podendo ser considerados como agregados e ndo

aglomerados, podendo inclusive ser desfeitos sob leve atri¢ao.

Figura 4.23. Sementes de jambu sem Figura 4.24. Sementes recobertas na condi¢do
recobrimento da corrida 2 (Ws = 7mL/min e War = 0,89 kg/s)

Em seguida, a partir dos parametros estatisticos estimados com base na ANOVA, sio
avaliados modelos matemdticos para descrever as varidveis de resposta estatisticamente

influenciada pelas varidveis do processo.

4.7.1. Modelo para a eficiéncia de recobrimento (1)

Com a andlise do parametro estatistico, P (probabilidade) e do coeficiente de
determinacdo obtido de 0,9934, para a confianca de 95 %, confirma-se a influéncia das varidveis
isoladas X; (Ws) e X, (War) e da combinagdo bindria X;X, (Ws.War), para a resposta 1, pois sao
efeitos que apresentam menor probabilidade de estarem dentro da regido de hipétese nula (sem
significancia estatistica para a resposta, evidenciado pela ordem de grandeza dos valores

numéricos da coluna de probabilidade (Tabela 4.23).
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Tabela 4.23. Andlise de variincia para a varidvel de resposta eficiéncia do processo (1)

. Soma dos Graus de Quadrado
Efeitos Quadrados | Liberdade médio Feacutado Valor -p

X1: (Ws) 263,289 1 263,289 13164,47 0,0055

X,: (War) 180,103 1 80,103 9005,15 0,0067

X1.X; (Ws.War) 13,608 1 13,608 680,41 0,0244

Falta de ajuste 2,511 1 2,511 125,55 0,0566
Erro Puro 0,020 1 0,200 - -
Residuos 0,879 2 0,039 - -
Total (Correlagdo) 384,665 5 - - -

A partir das varidveis mais influentes observadas na analise da ANOVA, € proposto um
modelo estatistico para a varidvel de resposta 1, descrito Equacdo 4.6, em funcdo das varidveis

estatisticamente significativas para a resposta analisada.

N (%) = 36,645 + 7,416X, — 6,134X, + 1,692X,.X, (4.6)

onde as varidveis codificadas estdo relacionadas as varidveis originais, conforme as Equacdes 4.7
e4.8:

X, =W, —6 4.7
W, —134

_ _ o 4.8

X2 0,225 (4.8)

O modelo descrito pela Equagdo 4.6 representa satisfatoriamente os dados experimentais
dentro da regido estudada neste trabalho, visto que o valor da estatistica R’ = 0,9934 ou 99,34 %,
a qual representa a proporcao de variabilidade em torno da média que € explicada pela equagdo
de regressdo, pode ser considerado muito bom. Outro fator que confirma o bom ajuste obtido para
esta resposta, € o teste de falta de ajuste (teste F), indicado na tabela de andlise de variancia
(Tabela 4.23). Este teste consiste numa medida da falha que o modelo pode apresentar ao
predizer a resposta, com base nos dados experimentais.

Dessa forma, verifica-se que para o modelo proposto ndo hd evidéncia de falta de ajuste,
ja que o valor de F calculado (Fpps.1.1 = 125,55) € menor do que o valor de F critico (Fops.1.1 =
161,40), para 95 % de confianca. Podendo-se assim afirmar que o modelo proposto é adequado
para a descricdo do processo e que prediz adequadamente a eficiéncia de recobrimento das
sementes de jambu em leito mével, em fungdo das varidveis estatisticamente significativas. O

erro experimental foi de 0,19; equivalente a 0,54 % em torno da média dos valores observados.
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Da comparacdo entre os valores experimentais para a eficiéncia (1) e os estimados pelo
modelo, indicados na Figura 4.25, observa-se uma aglomeracdo préxima a reta representativa
indicando que o modelo matemdtico descreve os dados experimentais, ndo havendo, portanto

qualquer inconsisténcia entre estes e os valores calculados.
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Figura 4.25. Comparac¢do entre o modelo e os dados experimentais para a resposta 1

4.7.2. Modelo para o crescimento das particulas (¢)

Na Tabela 4.24 ¢é apresentada a andlise de varidncia, para a varidvel de resposta
crescimento da particula (¢), e demonstra a probabilidade que cada efeito possui de ser
considerado estatisticamente significante, ou seja, de estar fora da regido de aceitacdo de hipStese
nula, situacdo na qual os efeitos ndo sdo considerados apenas ruido ou erros aleatdérios e sim
efeitos significativos. De acordo com a coluna de probabilidade (P) estimada a partir da ANOVA
(Tabela 4.28), para a varidvel de resposta @, os dois fatores isolados (Ws e War) e sua interagdo
(Ws.War) apresentaram efeito significativo para varidveis analisadas, ndo havendo também falta
de ajuste, pois o valor calculado da estatistica F (Fos.1.1 = 5,43) € menor do que o valor de F

tabelado (Fps.1.1 = 161,40), para 90 % de confianca.
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Tabela 4.24. Andlise de variancia para a varidvel de resposta crescimento da particula (@)

. Soma dos Graus de Quadrado
Efeitos quadrados | liberdade médio Falcutado Valor -p

X4 81,292 1 81,292 184,002 0,0468

X5 49,607 1 49,607 112,283 0,0599

X1 X5 17,750 1 17,750 40,177 0,0996

Falta de ajuste 2,400 1 2,401 5,434 0,2580
Erro Puro 0,442 1 0,442 - -
Residuos 2,842 2 1,421 - -
Total (Correlagdo) 128,429 5 - - -

O modelo estatistico proposto para a varidvel ¢, descrito por um polindmio de primeiro
grau com interacdo (Equacdo 4.9), apresentou um coeficiente de determinacdo de 0,9779 e foi
gerado considerando todas as varidveis de entradas significativas. O erro experimental foi de

1,19; equivalente a 5,24 % em torno da média dos valores observados.

O(%) = 22,375 + 4,121X,; - 3,219X, + 1,933X,.X> (4.9)

Na Figura 4.26 tem-se a comparagdo entre os valores experimentais para o crescimento
das particulas durante o recobrimento em leito fluidizado e os estimados pelo modelo (Equacao
4.9), que indica um ajuste satisfatorio ja que os pontos estdo proximos a reta representativa entre

os valores observados e os preditos.
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Figura 4.26. Comparac¢do entre o modelo e os dados experimentais para a resposta ¢
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Almeida (2002) e Costa (2003), avaliando o processo de recobrimento/peletizacdo de
sementes de brocolos em leito de jorro e fluidizado, obtiveram modelos representativos para a
eficiéncia do processo e crescimento das particulas semelhantes ao alcangado para sementes de
jambu, onde a combina¢do de todos os parametros avaliados também apresentou significancia
estatistica aos modelos propostos. E, também segundo Costa (2003), a varidvel isolada vazdo da
suspensdo de recobrimento, foi o fator que mais favoreceu o processo de peletizacdo das
sementes de brocolos.

Lucas et. al. (2000) recobrindo sementes de soja em leito de jorro, também obtiveram
comportamento semelhante ao alcancado para as sementes de jambu para a efici€éncia do
processo. Afirmando que o processo € influenciado positivamente pela vazdo de suspensdo de
recobrimento e negativamente pela vazao de jorro.

Outros estudos de recobrimento em leito fluidizado, como os descritos por Silva (2003) e
Cunha (2004), também demonstraram que o crescimento das particulas de celulose
microcristalina € influenciado positivamente pela combinagdo dos fatores estudados e

principalmente pela varidvel isolada vazao da suspensdo de recobrimento.

4.7.3. Modelo para perdas por elutriaciao (Pg)

O modelo proposto (Equacdo 4.10) para as perdas de materiais por elutriagdo foi gerado
desconsiderando o efeito da interacdo Ws.War e apresentou valor de coeficiente de determinacao
igual a 0,7886 (78,86 %), que pode ser considerado satisfatério em se tratando de produtos
naturais, em especial sementes de jambu, cujas varidveis sdo de dificil controle e avaliacao, por
conter no lote representativo das corridas experimentais uma quantidade de palhas (cerca de 9%)

que interferem no processo de recobrimento.

Pg (%) = 54,112 - 5,625X; + 6,629X, (4.10)

A andlise de variancia, apresentada na Tabela 4.25, mostra que o modelo € significativo,

apresentando Feaicutado (Fo05:1:1 = 66,18) menor do que o valor de Fipelado (Fo0s:1:1 = 161,40), em

5% de probabilidade.
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Tabela 4.25. Andlise de variancia para a varidvel de resposta perdas por elutriagdo (Pg)

. Soma dos Graus de Quadrado

Efeitos quadrados | liberdade médio Featcutado Valor -p

X4 177,576 1 177,576 223,70 0,0425

Xa 181,907 1 181,907 229,16 0,0419

X1Xs 28,066 1 28,066 35,36 0,1061

Falta de ajuste 52,532 1 52,532 66,18 0,0779
Erro Puro 0,794 1 0,794 - -
Residuos 55,325 3 18,44 - -
Total (Correlagdo) 385,073 5 - - -

Com base na ANOVA (Tabela 4.25) e na andlise da Figura 4.27 constata-se que o modelo
proposto (Equacdo 4.12) pode representar os dados experimentais, podendo ser utilizada para fins
preditivos com um erro experimental de 4,29 (7,98 % em torno da média dos valores

observados). A Figura 4.27 apresenta o gréfico dos valores observados contra os valores preditos

pela Equacao 4.10.
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Figura 4.27. Comparagdo entre o modelo e os dados experimentais para a resposta Pg
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4.7.4. Modelo para germinacio (G)

O modelo para germinagdo das sementes de jambu, recobertas em leito fluidizado, que
apresentou o maior valor de R? (83,54 %), foi gerado desconsiderando-se os efeitos da varidvel
isolada X, (War) e da interagdo X;.X, (Ws.War), sendo expresso pela Equacdo 4.11:

G (%) = 80,727 - 10,269X, (4.11)

Constata-se com o auxilio da ANOVA (Tabela 4.26), a partir da estimativa do teste F para
a falta da juste, e da comparacdo entre os valores preditos pelo modelo e os obtidos
experimentalmente (Figura 4.28) que o modelo proposto (Equacdo 4.11) descreve com boa
aproximagdo os dados experimentais, pois a aglomeracdo proxima da reta representativa na
Figura 4.40 e o valor de Fcaculado (Fo.05:1:1 = 150,45) menor do que o valor de F critico (Fos:.1.1 =

161,40), em 5 % de probabilidade, indicam um ajuste satisfatorio.

Tabela 4.26. Andlise de variancia para a varidvel de resposta germinacao (G)

. Soma dos Graus de Quadrado
Efeitos quadrados | liberdade médio Faalcutado Valor -p

X1 539,567 1 539,567 1079,13 0,0194

Xa 5,969 1 5,969 11,94 0,1793

X1Xs 32,086 1 32,086 64,17 0,0791

Falta de ajuste 75,218 1 75,218 150,44 0,0518
Erro Puro 0,500 1 0,500 - -
Residuos 75,717 4 18,929 - -
Total (Correlagdo) 666,708 5 - - -

A Figura 4.28 ilustra a comparacdo entre os dados obtidos experimentalmente e os

estimados pela Equacdo 4.11 e demonstra aproximacdes entre eles, j4 que os mesmos estdo
proximos a reta descritiva dos menores desvios. O erro experimental foi de 4,35; equivalente a

5,17 % em torno da média dos valores observados.
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Figura 4.28. Comparagdo entre o modelo e os dados experimentais para a resposta G

Contrariando o observado para as sementes de jambu, Almeida (2002), Silva, Santos e
Nascimento (2002) e Conceicdo e Vieira (2008), avaliando o desempenho de sementes de
brécolos submetidas ao recobrimento em leito de jorro, de sementes de alface recobertas em
betoneira adaptada com o material de recobrimento pulverizado com uma pistola para pintura
acionada por ar comprimido e de sementes de milho recobertas tipo bloco-semente,
respectivamente, ndo identificaram efeitos estatisticamente significativos para a germinacao das
sementes revestidas. Entretanto, estes autores identificaram que as sementes nuas emitiram raizes
primdrias mais rapidamente que todos os tipos de sementes peletizadas. Desta forma, verifica-se
que este atraso na germinacdo ¢ comum em sementes recobertas devido a presenca de uma
barreira fisica (camada de recobrimento), concluindo assim que sementes recobertas retardam a
germinagdo por demoram em absorver umidade do meio germinativo, conforme resultados

também observados neste trabalho com as sementes de jambu.

4.8. OTIMIZACAO DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

A estimativa das condi¢des Gtimas para o recobrimento das sementes de jambu em leito
fluidizado foi realizada com base nos modelos estatisticos propostos e com o auxilio da técnica
de otimiza¢do simultanea denominada “Funcdo Desejabilidade” proposta por Derringer e Suich,

descrita em Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007).
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A técnica de otimizacdo simultinea, se baseia na transformacdo de uma funcgdo
desejabilidade para cada varidvel de resposta, com valores descritos entre O e 1, onde O representa
um valor completamente indesejado e a resposta transformada em 1 o valor mais desejavel (ver
detalhes no item 2.6.1).

A Tabela 4.27 sumariza a programacdo estabelecida no software Statistica para a entrada
dos valores numéricos necessarios a otimizacdo do processo de recobrimento. Sdo especificados
os valores numéricos para o limite minimo (LI), o valor mediano (M) e o limite superior (LS),
como também os valores dos expoentes s e ¢ (item 2.6.1) que determinam a importancia da

funcdo para encontrar o valor médio desejado.

Tabela 4.27. Parametros utilizados na otimizac¢do das respostas do processo de recobrimento

Respostas LI M LS s t
Eficiéncia do processo 21,39 (0) 34,94 (0) 48,49 (1) 10 10
Crescimento das particulas 13,09 (0) 20,43 (0,5) 27,77 (1) 1 1
Perdas por elutriacio 44,82 (1) 57,07 (0) 69,33 (0) 5 5
Germinagao 66, 75 (0) 82,00 (1) 97,27 (1) 5 5

A Figura 4.29 representa o digrama da Funcdo Desejabilidade para a descri¢cdo das
condicdes otimizadas no recobrimento de sementes de jambu, dentro das faixas de valores
estabelecidas nos ensaios experimentais.

A andlise da Figuras 4.29 indica que a Funcdo Desejabilidade possui um valor otimizado
em 0,9601; que de acordo com a classificacdo de Akhanazarova e Kafarov (1982), Tabela 2.8,
considera-se essa resposta aceitdvel e excelente. Os gréficos da tltima coluna mostram os perfis
das desejabilidades das quatro respostas, definidas de acordo com os valores escolhidos para os
limites e os expoentes na Tabela 4.27. Observa-se que para as respostas analisadas, tem-se um
patamar de desejabilidade 1 acima de 48 % para eficiéncia, 20 % para o crescimento da particula
e 82 % para germinacdo. J4 para as perdas por elutriacdo abaixo de 44 %.

As linhas tracejadas verticais (em vermelho) sinalizam as condicdes de mdxima
desejabilidade global, que para o recobrimento de sementes de jambu em leito fluidizado,

alcancou 0,9601, como pode ser visualizado na dltima linha de gréficos da Figura 4.29.
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A condicdo estabelecida como 6tima para a eficiéncia do processo de recobrimento

corresponde a 45,13 % nas condi¢des proximo ao nivel médio (0,4) para a vazdo da suspensdo de

recobrimento e minimo (-1) para a vazao do ar de fluidizagdao. Uma anélise dos graficos da Figura

4.29 demonstra que a varidvel vazdo do ar de fluidizag¢do influencia negativamente nas respostas

n e ¢, e favorecendo o pardmetro indesejado Pg, provavelmente porque vazdes elevadas

promovem um menor contato das gotas atomizadas com a superficie das particulas, resultando na

secagem das gotas e, consequentemente, no aumento do transporte dos s6lidos de suspensio de

recobrimento para fora do leito.

A combinacdo das varidveis de entrada vazdo do ar de fluidizacdo e vazao da suspensdo

de recobrimento foi um pardmetro limitador, em funcido da carga de sementes disponivel para

cada experimento, pois em Ws mais alta e baixos valores de War resultava em um maior

umedecimento do leito de sélidos e consequentemente formacdo de agregados.
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Verifica-se também na Figura 4.29 que a germinacdo das sementes recobertas ¢é
significativamente influenciada pela vazdo da suspensdo de recobrimento, que por sua vez
favorece o crescimento das particulas, ou seja, a camada de revestimento formada pode ter atuado
como barreira para a difusdo de gases, alterando a troca gasosa entre a semente € 0 ambiente
externo ao pelete. Entretanto, apds todas as corridas experimentais realizadas, ainda foram
alcancadas percentagens médias de germinagdo para as sementes recobertas (87 %) proximas das

sementes in natura (94%) e comercialmente aceitaveis.

Para mostrar as tendéncias, apresenta-se na Figura 4.30, a superficie de respostas para a
Funcdo Desejabilidade para o processo de recobrimento que associado ao diagrama da Figura
4.29 mostram claramente o comportamento linear das varidveis independentes em relacdo as
respostas, confirmando os diagndsticos feitos anteriormente.

Desta forma, com base na otimizacgdo estatistica (Figura 4.29) e na superficie de resposta
para a fungdo desejabilidade (Figura 4.30), dentro das condi¢Oes estabelecidas neste trabalho, o
valor 6timo da Funcdo Desejabilidade ocorre quando Ws é deslocada para o nivel médio (6,4
mL/min) e War para o minimo (0,89 kg/mim) obtendo-se assim 45,13 % para n; 26,73 % para o;
82,36 % para G e 46,46 % para Pg.

cLoooo -
n o

pemoEieaty

AT
P el

Figura 4.30. Superficie de resposta da funcdo desejabilidade do processo de recobrimento de
sementes de jambu
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Vale ressaltar que mesmo obtendo-se perdas por elutriacdo de até 46 % na condi¢do
otimizada, ainda foram consideradas satisfatorias, pois o processo de recobrimento de sementes
de jambu foi de dificil controle em funcdo da presenca de inerte (palhas) no sistema e da faixa de
operacdo restrita devido a carga de sementes utilizada nas corridas experimentais. Porém, hi
indicacOes para trabalhos futuros que estas perdas por elutriacio podem ser minimizadas, pois
recentemente foi apresentado na literatura, em especial no trabalho de Cunha (2009), com
granulacdo de celulose microcristalina em leito fluidizado, resultados satisfatorios com relagdo ao

crescimento da particula a partir da diminui¢ao do arraste de s6lidos para fora do leito durante o

processo de granulacdo com a instalagc@o, na parte superior do leito, de um sistema tipo defletor.

A andlise das superficies das particulas in natura e recobertas, Figuras 4.31 e 4.32, por
microscopia eletronica de varredura (MEV), com o aumento de 50x, revelam que o recobrimento
ocorreu por superposicdo da suspensdo de recobrimento nas sementes, ou seja, recobrimento por
filme. Demonstrando também, que a camada depositada ¢ homogénea, uniforme e lisa, e que o

filme formado praticamente ndo alterou a forma da particula.

Zone Mag =

200um

Figura 4.31. MEV da semente in natura Figura 4.32. MEV da semente recoberta na
condicdo da corrida 2
(Ws =7 mL/min e War = 0,89 kg/mim)

Verifica-se, a partir da andlise das Figuras 4.32 e 4.33, que as caracteristicas da superficie
recoberta podem ser influenciadas pelas condi¢des experimentais. A comparacgdo entre as Figuras
4.32 e 4.33 mostra que a homogeneidade do filme € favorecida pela diminui¢dao da vazdo do ar de
fluidizacdo e pelo aumento da vazdo da suspensdo de recobrimento. A Figura 4.33, que

representa a semente recoberta, na condicdo da corrida 3, mostra a nido uniformidade do



149

recobrimento e reforca que estas condi¢cdes experimentais (Ws = SmL/min e War = 1,34kg/mim)

sdo desfavoraveis a efici€éncia do processo e ao crescimento da particula (Tabela 4.22).

Zone Mag = 50 X i Zone Mag= 50X

200um

Figura 4.33. MEV de sementes recobertas na condi¢do da corrida 3
(Ws =5 mL/min e War = 1,34 kg/mim)

Na Figura 4.34 € ilustrado a MEV, com aumento de 72X, para sementes de jambu
recoberta e seccionada, a qual possibilita a visualizacio da camada de recobrimento e o
crescimento significativo das particulas na condicio da corrida 2 (27 % - Tabela 4.22).
Confirmando assim, que o processo de recobrimento das sementes de jambu em leito fluidizado
foi bastante satisfatério, pois possibilitou a obtencdo de particulas revestidas individualmente

com formagdo de camada espessa.

Zone Mag= 72X

Figura 4.34. MEV da semente recoberta e seccionada (corrida 2)



150

4.9. ISOTERMA DE ADSORCAO DAS SEMENTES RECOBERTAS

Tendo em vista a necessidade de se avaliar as condicdes de armazenagem e as mudancas
nas caracteristicas higroscopicas das sementes revestidas, foi realizada a determinacdo da
isoterma de adsor¢do a 30 °C, para as sementes recobertas na condi¢do da corrida 2 (Ws =
7mL/mim e War = 0,89 kg/mim), ou seja, na condicdo de miaxima eficiéncia do planejamento
experimental. Na Tabela 4.28 sdo apresentados os dados de equilibrio entre o conteido de
umidade das sementes recobertas e a atividade de dgua na temperatura de 30 °C, obtidos pelo

método dinamico, através do equipamento DVS 2% (Dynamic Vapour Sorption).

Tabela 4.28. Valores de X¢q € aw para a adsor¢do de umidade de sementes de jambu recobertas

30°C
Xeq (%0bs) aw (adim.)
0,000 0,000
0,033 0,106
0,044 0,211
0,429 0,317
1,105 0,422
2,650 0,528
3,960 0,633
5,760 0,739
8,990 0,844
17,120 0,950

Similar ao realizado com as sementes de jambu sem recobrimento, os dados de contetido
de umidade de equilibrio e atividade de dgua, para as sementes recobertas foram correlacionados
a 5 modelos descritivos do comportamento higroscopico. As constantes caracteristicas dos
modelos e os parametros estatisticos utilizados para avaliar a adequabilidade de cada modelo em

relacdo aos dados experimentais, estdo sumarizados na Tabela 4.29.
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Tabela 4.29. Parametros dos modelos matematicos ajustados as isotermas de adsorcdo das

Modelos Matematicos
Parametros Oswin Henderson GAB
modificado modificado modificado
Xm - - 5,04
K — - 0,855
C - - 122,99
a 7,58 0,0014 -
b -0,016 -14,37 -
c 1,532 0,701 -
R? 0,989 0,998 0,998
Distribui¢do de Residuos Tendenciosa Tendenciosa Aleatdria

Os modelos Chung-Pfost modificado e Halsey modificado foram avaliados, porém nado
convergiram pelo método Quasi-Newton, por este motivo os parametros destes modelos nao
estdo incluidos na Tabela 4.29.

Avaliando os parimetros estatisticos coeficiente de determinacdo (R?) e a distribui¢io dos
residuos, nota-se uma representacio satisfatoria dos dados experimentais para o modelo GAB
modificado. Indicando, como para as sementes in natura, ser o modelo GAB modificado o que
melhor descreve o comportamento higroscopico para as sementes de jambu com recobrimento.

Na Figura 4.35 sdo representadas as tendéncias da distribuicdo de residuos para os
modelos matematicos utilizados para avaliar as isotermas de adsorcao de umidade das sementes
de jambu recobertas. Verifica-se que apenas o modelo GAB modificado ndo segue uma
distribuicdo sistemadtica, ou seja, ndo compromete o grau de ajuste do modelo avaliado.

O valor de Xm encontrado para as sementes de jambu recoberta submetidas ao processo de
adsor¢do de umidade a 30°C foi de 5,04 %bs (Tabela 4.29) e para sementes in natura foi de 3,50
%bs (Tabela 4.6), valores estes que proporcionam condi¢des favordveis de armazenamento por
longos periodos até aw préximo de 0,75 e 0,25, respectivamente. Estas faixas de atividade de
agua correspondente aos valores de Xm sdo as zonas para as quais a umidade encontra-se
fortemente adsorvida, ou seja, onde a 4gua ndo atua como solvente, comportando-se como parte

integrante do sélido.
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Figura 4.35. Distribuic@o de residuos dos modelos matematicos utilizados para obtencao das
isotermas de adsor¢do a 30°C de sementes de jambu recobertas

A Figura 4.36 exibe as isotermas de adsor¢do de sementes de jambu in natura e recobertas
para a temperatura de 30 °C e demonstra, associada aos valores obtidos para os parimetros
estatisticos (Tabela 4.33), que o modelo GAB modificado descreve adequadamente os dados
experimentais. Verifica-se que a isoterma de adsor¢do a 30°C, para as sementes recobertas, se
comporta como sendo do tipo III, diferentemente das sementes sem recobrimento que apresentam
comportamento como do tipo II, conforme a teoria BET, indicando, para ambos os casos, a
existéncia de umidade adsorvida em camadas multimoleculares. Esta diferenca de classificacao
das isotermas de adsorcdo de umidade, para as sementes de jambu in natura e recoberta, pode ser

N

atribuida a

7

camada adicionada a superficie das mesmas, que por sua vez € constituida de
diferentes materiais, como caulim e bentonita, o que sugere tratar-se de sélidos com pouca

capacidade de adsorc¢do por capilaridade.
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Comportamento semelhante (tipo III) foi encontrado por Turhan e Gunasekaran (2002)
para isotermas de adsorc¢do a 45 e 5 °C de sementes recobertas de algoddo, por Costa (2003) para
a adsor¢do a 25 °C de sementes de brocolos recobertas com suspensédo a base de bentonita e por
Prado e Sartori (2009) para as isotermas de dessor¢do (25, 30, 40, 45 e 50 °C) de sementes de

mamao com e sem recobrimento de mucilagem.

26
24 t

® Sementes in natura
22

o Sementes recobertas

Xq (%bs)

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0
aw (adim.)

Figura 4.36. Isoterma de adsor¢do para sementes de jambu in natura e recobertas a 30 °C
(e experimental, — modelo)

Observa-se, na Figura 4.36, que a isoterma de adsor¢do para as sementes recobertas
apresenta uma relacdo linear entre a umidade de equilibrio e a correspondente atividade de agua,
para valores baixos e intermedidrios de umidades relativas. Aumentando exponencialmente a
partir de valores de aw igual a 0,6. A Figura 4.36 mostra claramente a protecdo do recobrimento
sobre as sementes de jambu, pois para uma mesma umidade relativa, as sementes in natura (sem
recobrimento) apresentam valores de umidade de equilibrio superiores aos valores de X.q das
sementes recobertas, em toda a faixa de aw avaliada, indicando desta forma que as sementes
recobertas apresentam maior estabilidade higroscdpica que as sementes nuas. Associado a esta
condicdo foi possivel estimar uma redu¢do média no contetido de umidade de equilibrio para
sementes revestidas de 69 %bs em relacdo as sementes nuas, para toda a faixa de atividade de

agua estudada. Isto releva a natureza hidrofilica das sementes in natura e a eficiente protecdo a
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adsor¢cdo de umidade que a camada de revestimento proporciona as sementes recobertas,
demonstra que o recobrimento atua como uma barreira a transferéncia de vapor d’4gua entre as
sementes € 0 ambiente externo, controlando desta forma o processo de adsor¢do de umidade e
favorecendo o manuseio e a armazenagem segura.

Com base na Figura 4.36, observa-se ainda que as sementes in natura devem ser mantidas
em ambiente com umidade relativa inferior a 25 %, para propiciar conteido de umidade de
equilibrio pr6ximo ao conteddo da monocamada (3,5 %bs), o que torna, na pratica, dificil e
onerosa o controle da armazenagem. Diferentemente, das sementes in natura, as sementes de
jambu recobertas podem ser mantidas em condi¢des seguras de armazenagem em ambiente com
umidade relativa de até 75 %, proporcionando conteido de umidade de equilibrio préximo a
5%bs (conteido de umidade da monocamada), onde a 4dgua presente nestas condicdes €
fortemente ligada a estrutura s6lida do material, e ndo estd disponivel para reacdes quimicas, ou
seja, ndo apresenta ameacas a estabilidade das sementes, por ndo estar em condi¢des propicias ao
desenvolvimento de microorganismos.

Essa condi¢do de armazenamento seguro para as sementes recobertas em ambientes com
umidade relativa significativamente superior as das sementes in natura, torna-se para o0s
pequenos agricultores das regides produtoras do Estado do Pard, uma indicacdo interessante, pois
a qualidade das sementes pode ser mantida no periodo pds-colheita, inclusive em sistemas
simples de beneficiamento e armazenagem, sem problema de deterioragdo por fungos, resultante
da influéncia das altas umidades da regido (préximo a 80 %), desde que o teor de umidade do

material seja mantido no limite inferior a 6 %bs.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1. CONCLUSOES

A unidade experimental em leito fluidizado, projetada e construida neste trabalho de tese,
associada as condicdes experimentais estabelecidas para analisar o processo de recobrimento de
sementes de jambu, propiciou a obtencdo de particulas revestidas individualmente, lisa e
uniforme, sem formagdo de aglomerados e com crescimento significativo de até 25%. A camada
aderida as sementes de jambu manteve a capacidade germinativa das mesmas dentro de limites
comercialmente aceitos, possibilitou o desenvolvimento de plantulas com todas as estruturas
essenciais presentes e principalmente mostrou-se vantajosa no diz respeito ao controle de
adsor¢do de umidade propiciando estabilidade higroscOpica mesmo em ambiente com elevada
umidade relativa.

Diante dos resultados apresentados e discutidos anteriormente, a respeito da
caracterizacdo e do processo de recobrimento de sementes de jambu em leito fluidizado, ainda

podem ser sumarizados as seguintes conclusoes:

e As propriedades fisicas (massas especificas aparente e absoluta, porosidade, esfericidade,
angulo de repouso, diametro médio) e a composi¢cdo centesimal (umidade, proteina, residuo
mineral fixo, lipidios e carboidratos) das sementes de jambu foram determinadas com boa
precisdo, possibilitaram também classifica-las como do grupo B, segundo Geldart (1973) e
identificar, a partir do dngulo de repouso, que as sementes de jambu apresentam excelente
escoabilidade, o que pode favorecer o processamento desta matéria prima em leito leitos

moveis.

e O estudo do comportamento reologico da suspensdo de recobrimento indicou tratar-se de
fluido ndo newtoniano, com resisténcia inicial a taxa de cisalhamento, ajustando
satisfatoriamente os dados experimentais da curva de fluxo ao modelo tri-paramétrico de

Herschell-Bukley.
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Andlise dos dados de escoamento e deformagdo da suspensdo de recobrimento indicou
comportamento tixotrépico pela diminui¢do da viscosidade aparente com o tempo de aplicagcdo
de um gradiente de velocidade constante.

Os dados de equilibrio para a adsor¢@o e dessor¢do de umidade de sementes de jambu foram
adequadamente descritos pelo modelo GAB modificado para todas as temperaturas estudadas
(20, 30 e 40 °C), propiciando a anélise do comportamento higroscGpico e a determinacdo das
propriedades termodinamicas de interesse.

As isotermas de sor¢do a 20, 35 e 40 °C comportaram-se como sendo do tipo II, conforme a
teoria BET, indicando a existéncia de umidade adsorvida em camadas multimoleculares.

O contetddo de umidade de equilibrio da monocamada molecular para as sementes de jambu in
natura foi praticamente independente da temperatura, situando-se em torno de 5 %bs, podendo
entdo ser conservada por longos periodos em ambiente com umidade relativa abaixo de 45 %,
para toda a faixa de temperatura estudada.

Com a diminuicdo do conteido de umidade de equilibrio das sementes in natura, ocorre
aumento da energia necessdria para retirada de dgua da semente, representada pelos valores do
calor isostérico integral de dessorcdo, que variou de 350,67 a 45,51 kJ/mol, e aumento na
energia liberada pela adsorcdo de umidade nas sementes, representada pelos valores do calor
isostérico integral de adsor¢do, que variou de 118 a 44,6 kJ/mol, para a faixa de contetido de
umidade de equilibrio de 4 a 20 %bs.

A teoria da compensacgdo entalpia-entropia, ou teoria isocinética, foi satisfatoriamente aplicada
ao fendmeno de sor¢do, sendo os processos de adsorcdo e dessor¢do de umidade em sementes
de jambu controlados pela entalpia.

Foi possivel fluidizar as sementes de jambu, em escala de laboratdrio, com temperatura
variando de 40 a 80 °C e tempo de fluidizacdo de 3 a 9 h, sem causar danos as estruturas
essenciais do embrido, possibilitando a normal emergéncia e desenvolvimento das plantulas.

O modelo de Sexana e Vogel (1977) descreveu adequadamente do comportamento
fluidodindmico das sementes de jambu nas condi¢des de minima fluidizacdo. A velocidade de
minima fluidizacao experimental apresentou um valor médio de 0,31 + 0,02 m/s.

Na andlise do processo de fluidizacdo das sementes de jambu, todas as varidveis isoladas (Tg,
t e War) e suas combinagdes ndo apresentaram variagdo estatistica significativa para a resposta

germinagdo que pudesse representar seus efeitos através de um modelo estatistico.
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Ja a varidvel de resposta IVG sofre influéncia significativa da combinacdo bindaria (Tg.t) e com
menos intensidade dos efeitos individuais destas varidveis.

A varidvel Tg exerceu, na resposta X/X,, influéncia favoravel no que diz respeito a efici€ncia
de remocao de umidade durante do processo de fluidizacdo das sementes de jambu in natura.
As varidveis de resposta eficiéncia do processo (1) e crescimento relativo das particulas (¢)
podem adequadamente ser representadas por um modelo polinomial de primeira ordem em
funcdo das varidveis operacionais Ws e War.

Ocorreram perdas de até 46 % (condi¢do otimizada) por elutriagdo durante o processo de
recobrimento, o que foi considerado aceitdvel por se tratar de produto natural cujas varidveis
sdo de dificil controle.

A maioria das sementes recobertas retardou a germinagdo apds o processo de recobrimento,
mas iniciada a emergéncia ou a protusdo da radicula, ndo se notou qualquer diferenca de
comportamento das plantulas em relacao as obtidas com sementes in natura.

O valor 6timo da Fungdo Desejabilidade ocorre quando Ws € deslocada para o nivel médio
(6,4 mL/min) e War para o minimo (0,89 kg/s), obtendo assim 45,13 % para n; 26,73 % para
©; 82,36% para G e 46,46% para Pg.

A isoterma de adsor¢do de umidade obtida na temperatura de 30 °C, para as sementes
recobertas, apresentou comportamento do tipo Il e foi adequadamente descrita pelo modelo
GAB modificada, similar as sementes sem recobrimento.

As sementes de jambu recobertas podem ser manuseadas e armazenadas seguramente em
ambientes com umidades relativas maiores (75 %) do que as sementes nuas (25 %), isto é
favorecido pela eficiente protecdo que a camada de recobrimento proporcionou as mesmas.
Embora com as restricdes proprias da otimizacdo estatistica, que limitam extrapolacdes para
valores além dos estabelecidos no planejamento dos experimentos, os resultados obtidos neste
trabalho podem ser empregados na orientacdo do projeto de equipamento de recobrimento de
particulas em maior escala apropriadas ao beneficiamento de sementes, tomando-se por base
as influéncias das varidveis operacionais do recobrimento em leito fluidizado nas respostas de
interesse, e os limites encontrados para a eficiéncia do processo e crescimento das particulas,

adequados a obten¢do de produto com a qualidade desejada, em termos de germinagao.
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5.2 SUGESTOES

Para dar continuidade ao estudo do processo de recobrimento de particulas em leito

fluidizado, envolvendo o processamento de matérias primas naturais, sugere-se:

e Avaliar a qualidade do processo de revestimento variando os componentes viscosificantes da
suspensao de recobrimento.

e Recobrir as sementes de jambu com suspensdo aquosa e micronutriente de maior exigéncia a
espécie, objetivando a qualidade da planta.

e Analisar a efici€ncia energética do processo de recobrimento em leito fluidizado de sementes
de jambu.

e Instalar um sistema de aquisicdo de dados visando monitorar o processo de
recobrimento/fluidizacdo, buscando maior precisdo, rapidez e agilidade na obtencdo dos
resultados experimentais.

e Avaliar, experimentalmente e a partir de simulacdo matematica usando CFD (Fluid Dynamics
Computacional), o comportamento fluidodindmico do escoamento do gés através de diferentes
tipos de distribuidores de ar, visando melhorar a qualidade do processo de recobrimento.

e Estudar o efeito da intera¢do sélido-liquido (trabalho de adesdo) na efici€éncia do processo de
recobrimento/secagem da suspensdo de revestimento em leito fluidizado.

e A partir das informacdes do processo de recobrimento obtidas neste trabalho, estudar o
processo em unidades de maior escala, visando o aproveitamento da matéria prima em niveis

comerciais e industriais.
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Tabela Al. Valores de Xe e aw para a adsor¢do de umidade de sementes de jambu in natura a

20, 30 e 40°C
T =20°C T =30°C T =40°C
Xe (%bs) aw (adim.) Xe (%bs) aw (adim.) Xe (%bs) aw (adim.)

4,26 0,150 3,53 0,161 1,58 0,078
4,53 0,165 3,64 0,201 2,26 0,171
5,12 0,274 4,03 0,231 2,61 0,207
6,33 0,380 4,17 0,264 4,16 0,336
7,29 0,474 4,18 0,326 4,70 0,439
8,96 0,608 4,24 0,349 5,93 0,554
9,64 0,633 5,30 0,413 8,53 0,664
10,35 0,662 5,41 0,469 9,49 0,722
10,64 0,674 6,43 0,547 15,61 0,840
11,11 0,692 7,14 0,580 17,83 0,879
11,41 0,705 8,43 0,657 21,36 0,905
11,91 0,734 12,51 0,793 22,79 0,916
13,60 0,773 14,90 0,816
19,88 0,868 17,88 0,873
20,69 0,884 18,38 0,881
24,54 0,916 18,62 0,884
26,66 0,922 18,84 0,890
29,81 0,936 19,23 0,897
31,05 0,946 21,27 0,905

22,01 0,917
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Tabela A2. Valores de Xe e aw para a dessor¢ao de umidade de sementes de jambu in natura a

20, 30 e 40°C.
T =20°C T =30°C T =40°C
Xe (%bs) aw (adim.) Xe (%bs) aw (adim.) Xe (%bs) aw (adim.)
5,68 0,173 4,50 0,150 3,43 0,192
5,86 0,229 5,10 0,232 4,27 0,225
6,11 0,258 5,45 0,308 5,44 0,353
7,31 0,334 5,69 0,370 5,73 0,403
7,82 0,372 6,25 0,385 6,13 0,446
8,07 0,398 6,39 0,404 6,65 0,515
8,35 0,436 7,31 0,447 8,10 0,607
8,87 0,485 7,87 0,486 10,01 0,710
10,21 0,569 8,17 0,488 12,12 0,774
10,86 0,603 9,09 0,552 15,86 0,864
11,39 0,649 10,24 0,644 22,79 0,916
12,28 0,666 11,77 0,738
13,14 0,718 13,46 0,748
15,46 0,795 14,11 0,770
17,37 0,814 14,28 0,782
19,37 0,859 16,95 0,822
24,41 0,917 18,59 0,874
25,66 0,917 18,90 0,872
29,81 0,936 21,02 0,904
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Figura Al. Distribui¢@o de residuos dos modelos matematicos utilizados para obtengdo das
isotermas de adsorg¢do e dessor¢do a 20°C de sementes de jambu in natura
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Figura A2. Distribui¢@o de residuos dos modelos matematicos utilizados para obtengdo das
isotermas de adsorg¢do e dessorcdo a 30°C de sementes de jambu in natura
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Figura A3. Distribui¢@o de residuos dos modelos matematicos utilizados para obtengdo das
isotermas de adsorg¢do e dessor¢do a 40°C de sementes de jambu in natura
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Tabela A3. Estimativa dos efeitos para a varidvel de resposta XX,

0,3

04 0,5 0,6 0,7 0,8

U (m/s)

Efeitos Valores estimados +/- erro
X: Tg -0,505 +/- 0,026
Xyt 0,058 +/- 0,026
X3: War -0,002 +/- 0,026
XiXs 0,023 +/- 0,026
X1 X3 0,019 +/- 0,026
XoX3 -0,083 +/- 0,026
Xi1Xs X3 0,032 +/- 0,026

Grande média

0,504 +/- 0,013

Tabela A4. Estimativa dos efeitos para a varidvel de resposta G

Efeitos Valores estimados +/- erro
X: Tg - 0,432 +/- 1,597
Xyt -1,807 +/- 1,597
X;5: War -1,182 +/- 1,597
X1 X5 —2,814 +/- 1,608
X1 X3 -1,189 +/- 1,608
XoX3 -0,864 +/- 1,608
Xi1Xs X3 -0,515 +/- 1,608

Grande média

94,402 +/- 0,797
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Tabela AS. Estimativa dos efeitos para a varidvel de resposta IVG

Efeitos Valores estimados +/- erro
X: Tg 19,32 +/- 2,21
Xt -19,77 +/- 2,21
X3: War -0,23 +/- 2,21
XX -20,56 +/- 2,21
X1X3 2,70 +/- 2,21
X5X5 -1,04 +/- 2,21
Xi1X2 X3 -3,44 +/- 3,44
Grande média 54,90 +/- 1,10
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Figura A7. Distribuicao dos residuos para a resposta XX,
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Figura AS8. Distribuicao dos residuos para a resposta IVG
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