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RESUMO

No processo de recobrimento em leito de jorro, as caracteristicas fisicas das particulas a
serem recobertas, a formulagcdo da suspensao de recobrimento e as condi¢cdes operacionais como
vazao do ar, pressdo de atomizagdo, vazdo da suspensdo, temperatura do ar e massa de sélidos
sdo parametros importantes que influenciam o desempenho do processo. Para o caso de sementes,
o recobrimento pode ser utilizado para facilitar manuseio, transporte, semeadura, prote¢do contra
ataques de insetos e na conservagao de espécies para preservacao do ambiente. Nesta pesquisa foi
estudado o processo de recobrimento de sementes florestais da espécie Senna macranthera em
leito de jorro e foram realizadas andlises da qualidade fisiologica das sementes in natura e
recobertas durante o armazenamento. As sementes desta espécie possuem dorméncia tegumentar,
o que dificulta a germinacdo devido a impermeabilidade do tegumento. A quebra da dorméncia
utilizada em sementes de espécies florestais tem por objetivo aumentar a porcentagem de
germinacdo das sementes e uniformizar a emergéncia de plantulas, mas, sem a dorméncia, essas
sementes podem ndo manter sua viabilidade por longos periodos e o armazenamento torna-se
invidvel. A primeira etapa deste trabalho envolveu a caracterizagdo fisica das sementes, a
defini¢do das condi¢des de operacdo do equipamento e o desenvolvimento da formulacdo da
suspensdo de recobrimento. Em seguida, as sementes passaram por quebra de dorméncia por
imersdao em 4cido sulfirico e foram recobertas com a suspensdo polimérica desenvolvida. As
sementes recobertas e a testemunha (sementes in natura) foram armazenadas em geladeira
convencional, na temperatura de 5 °C, para inicio do periodo de 380 dias de armazenamento. Os
resultados da caracterizagdo fisica para as sementes in natura foram: didmetro médio de Sauter
(3,4 mm), esfericidade (0,52), angulo de repouso dindmico (10 °), porosidade (1,81 %), peso de
mil sementes (41,05 g) e densidades real, aparente e volumétrica (1397,2; 1371,9; 884,4 kg/m3,
respectivamente). Para as sementes recobertas foram obtidos os seguintes valores: didmetro
médio de Sauter (3,7 mm), esfericidade (0,69), angulo de repouso dindmico (35 °), porosidade
(4,30 %), peso de mil sementes (50,52 g) e densidades real, aparente e volumétrica (1397,2;
1337,2; 795,1 kg/m3, respectivamente). Para operar o equipamento foram definidas uma vazao de
suspensdo de 2 ml/min, pressdo de atomizacdo de 2 psig, temperatura do ar de entrada de 70 °C e
carga de sOlidos de 450 g. A suspensdo formulada foi composta por: Eudragit FS 30D® (30,6 2),
trietil citrato (0,45 g), estearato de magnésio (2,25 g), diéxido de titanio (1,35 g), talco (4,6 g),

pigmento rosa (0,15 g) e dgua (60,6 g). Apds o recobrimento as sementes foram analisadas
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visualmente através das imagens geradas por microscépio eletronico de varredura. Isotermas de
adsor¢do foram determinadas pelo equipamento Dynamic Vapor Sorption para as sementes in
natura e recobertas. Os resultados foram ajustados por cinco modelos de isotermas de sor¢ao:
GAB, Caurie, Oswin, Peleg e Smith. Para as sementes in natura, o melhor ajuste foi obtido com
o modelo de Peleg (R? = 0,998), enquanto que, para as sementes recobertas o melhor ajuste foi
com o modelo de Smith (R? = 0,981). Durante o armazenamento trés grupos de sementes foram
analisados: o grupo das sementes recobertas; o grupo das sementes in natura (que foram
semeadas com a dorméncia tegumentar) e, por ultimo, o grupo das sementes escarificadas, que
corresponde as sementes que foram armazenadas in natura, porém, antes da semeadura foi
realizada a quebra da dorméncia. Durante os 380 dias de armazenagem foram realizados testes de
germinacdo, envelhecimento acelerado e grau de umidade, com periodicidade de
aproximadamente 40 dias. Para o periodo analisado, as sementes in natura apresentaram média
de grau de umidade igual a 9,25 %, enquanto que, para as sementes recobertas a média foi de
7,12 %. No final do armazenamento a germinacdo das sementes escarificadas e das sementes
recobertas ndo apresentaram diferenca estatistica entre si. Para o teste de envelhecimento
acelerado, as sementes escarificadas foram mais vigorosas em relacdo as sementes recobertas. As
porcentagens de germinacdo e o vigor das sementes semeadas in natura foram inferiores aos
demais grupos, pois a dorméncia tegumentar impediu a absor¢do de dgua, componente essencial

para que a semente germine.

Palavras-chave: recobrimento, leito de jorro, suspensao polimérica, sementes, armazenamento,
viabilidade.
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ABSTRACT

For the process of coating in spouted bed, the physical characteristics of the particles to be
coated, the formulation of coating suspension and the operating conditions such as the air flow,
the pressure of atomization, the flow of suspension, the air temperature and the mass of solids are
important parameters that influence the process performance. In the case of seeds, coating can be
applied to facilitate handling, transporting and sowing, to protect the seeds against insects and for
the conservation of species to environmental preservation. In this work the process of coating of
forest seeds of Senmna macranthera species in spouted bed was studied and analysis of the
physiological quality of covered and in nature seeds during storage were performed. The seeds of
this species have tegument dormancy, which hinders the germination due to impermeability of
the tegument. The breaking of dormancy in seeds of forest species aims to increase the
percentage of seed germination and to uniform the seedling emergence; however, these seeds
cannot maintain their viability for long periods and the storage becomes unworkable without
dormancy. The first stage of this work involved the physical characterization of the seeds, the
definition of operating conditions for the coating process and the development of the formulation
of the coating suspension. Then, the seeds underwent to tegument dormancy break by immersion
in sulfuric acid before being coated with the polymer suspension developed. The coated seeds
and the control (in nature seeds) were stored in conventional refrigerator at a temperature of 5 °C.
The storage period was of 380 days. The results of physical characterization of the seeds in
nature were: Sauter diameter of 3.4 mm, sphericity of 0.52, dynamic angle of repose of 10 °,
porosity of 1.81 %, weight of thousand seeds of 41.05 g and real, apparent and volumetric
densities equal to 1397.2, 1371.9 and 884.4 kg/m3, respectively. For the coated seeds the
following values were obtained: Sauter diameter of 3.7 mm, sphericity of 0.69, dynamic angle of
repose of 35 °, porosity of 4.30 %, weight of thousand seeds of 50.52 g and real, apparent and
volumetric densities equal to 1397.2, 1337.2 and 795.1 kg/m3, respectively. Operating conditions
were defined as: suspension flow of 2 ml/min, atomization pressure of 2 psig, inlet air
temperature of 70 °C and load of seeds of 450 g. The formulated suspension was composed of:
Eudragit FS 30D®, triethyl citrate, magnesium stearate, titanium dioxide, talc, pink pigment and
water. Scanning electron microscope images of the seeds before and after coating were analyzed.
Adsorption isotherms at 25 °C were determined for the coated and in nature seeds using the

dynamic method. The results were adjusted using five models of sorption isotherms: GAB,
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Caurie, Oswin, Peleg and Smith. For the seeds in nature, the best fit was obtained with the model
of Peleg (R? = 0.998), whereas for the coated seeds the best fit was obtained with the model of
Smith (R? = 0.981). During the storage, three groups of seeds were analyzed: the group of the
coated seeds; the group of the seeds in nature (that were sown with the tegument dormancy) and,
finally, the group of scarified seeds, which corresponds to the seeds that were stored in nature,
but, dormancy was broken before sowing. During the 380 days of storage germination tests,
accelerated aging and moisture content were performed at intervals of approximately 40 days.
For the period analyzed, the fresh seeds had average moisture content equal to 9.25 %, while for
the coated seeds, the average was 7.12 %. At the end of storage, the germination of scarified
seeds and of coated seeds showed no statistical difference. For the accelerated aging test, the
scarified seeds were more vigorous compared to the coated seeds. The percentages of
germination and the vigor of the seeds sown in nature were lower than the other groups, because
the tegument dormancy impeded the absorption of water, an essential component for the seed to

germinate.

Key-words: coating, spouted bed, polymeric suspension, seeds, storage, viability.
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NOMENCLATURA

Letras Latinas

a,  Atividade de dgua -

CS  Concentragdo de solidos (kg/kg)
d, Diametro de Sauter (mm)
D, Diametro da peneira (mm)
D, Diametro da coluna (cm)
D, Diametro do orificio (cm)

E Desvio médio relativo (%)

g Forca gravitacional (m/s?)
H, Altura de leito fixo (cm)
H. Altura da coluna (cm)
m,  Massa de particulas (g)

m,,. Massa de sementes recobertas (2)
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I- INTRODUCAO

As pesquisas envolvendo sementes florestais t€ém aumentado continuamente devido ao
interesse na preservacdo das florestas naturais. As espécies nativas estdo entrando em extin¢ao
devido, principalmente, ao desmatamento ilegal, queimadas e do préprio incremento
populacional. Nas regides neotropicais, o desmatamento indiscriminado tem provocado a
extingdo de diversas espécies vegetais, colocando em risco numerosas outras (OLIVEIRA, 2001).

Segundo Miranda et al. (2006), entre 2004 e 2005, o niimero de pontos de queimadas no
Estado do Acre aumentou em 424 % seguido pelos Estados do Amazonas (168 %), Maranhao (36
%) e Ronddnia (35 %). Dados do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais citado por Freitas
(2010) indicaram, pelas imagens do satélite NOAA-15, que cerca de 1350 focos de queimadas
ocorreram no Brasil durante o més janeiro de 2010.

O aumento das queimadas pode ser vinculado as frentes de povoamento e colonizacio, a
ampliacdo de pastagens e a atividade de exploracdo madeireira (MIRANDA et al., 2006). Em
geral, os elementos-chave da dinamica do desmatamento sdo as atividades produtivas (producao
de graos, madeira e pecudria), incéndios florestais e a criacdo de dreas protegidas e assentamentos
rurais (GAZONI e MOTA, 2010).

Em conseqiiéncia do valor econdmico dessas grandes producdes, muitas espécies
florestais se encontram em vias de extincdo sendo necessdrios estudos especificos sobre a
preservacdo das espécies de matas nativas. A devastacdo florestal também provoca danos aos
recursos hidricos e edaficos prejudicando a flora e a fauna (CAMPOS e LANDGRAF, 2001).

A andlise de sementes fornece dados sobre a qualidade fisica e fisioldgica para fins de
semeadura e armazenamento. Tais andlises estdo estabelecidas para grandes culturas como soja e
milho (RIO GRANDE DO SUL, 2000), porém, para as espécies florestais, existe uma lacuna
para se formalizar as atividades de comercializacdo e controle de qualidade, devido a falta de
metodologias de andlises de sementes, que ainda ndo foram estabelecidas e normatizadas
(WIELEWICKI et al., 2006).

Esta caréncia de informacdes a respeito das espécies florestais tropicais tem dificultado a
adocdo de préticas conservacionistas e de recuperagdo de dreas degradadas (SILVA et al., 2005).

Muitas espécies florestais tropicais apresentam sementes com curta longevidade dificultando sua



utilizacdo por periodos de tempo mais prolongados e, portanto, surge a necessidade de
informacdes a respeito das metodologias de avaliagdo para essas espécies (CARPI et al., 1996).

Nativa na América do Sul, a Senna macranthera (Collad.) Irwin et Barn. estd amplamente
distribuida nas regides Sul, Sudeste, Nordeste e Centro-Oeste do Brasil, ocorrendo
principalmente em formacdes florestais ombréfilas e estacionais. E ainda muito comum em areas
degradadas, principalmente em florestas secunddrias, capoeiras e pastagens (OBERLAENDER,
2006). Esta espécie também € alvo do inseto Sennius bondari (Pic) (Coledptera, Chrysomelidae,
Bruchinae) que deposita seus ovos na margem da semente (LINZMEIER et al., 2004).

O recobrimento de sementes ¢ uma técnica empregada em espécies de dificil manuseio,
seja devido ao tamanho ou ao formato desuniforme. Sementes muito pequenas, como a maioria
das horticolas, flores, gramineas forrageiras e algumas espécies florestais, sdo os principais alvos
deste processo de recobrimento (OLIVEIRA et al., 2003). O intuito em recobrir este tipo de
particula € facilitar a mao de obra e a utilizagdo de implementos agricolas, além disso, apresenta a
vantagem de possibilitar a utilizacdo conjunta de nutrientes, fungicidas, inseticidas, herbicidas e
microrganismos benéficos (NASCIMENTO et al., 1993; SILVA e NAKAGAWA, 1998 e
SANTOS et al., 2000).

A composi¢do do material de recobrimento das sementes pode influenciar a germinacao,
inibir o ressecamento das raizes, controlar a infestacdo por pragas e auxiliar na fertilizacdo do
solo nas proximidades da semente (TANADA-PALMU et al., 2005). Por outro lado, se o material
de recobrimento for mal formulado, ele pode atuar de forma negativa na germinagdo das
sementes.

O recobrimento em leito de jorro tem sido utilizado em pesquisas com sementes de
leguminosas e hortalicas e também de grandes culturas como a de soja e algodado, sendo assim, tal
tecnologia se mostra como uma op¢ao na tentativa de preservar a viabilidade das sementes da
espécie Senna macranthera e protegé-las contra o ataque de insetos durante longos periodos de
armazenagem. As andlises sobre o comportamento dessas sementes durante O processo
fluidodinamico em leito de jorro é uma informacgao adicional para esta espécie florestal que até o

momento é pouco estudada.



II - OBJETIVO

2.1. Objetivo geral

Devido as divergéncias cientificas quanto a viabilidade das sementes de S. macranthera

durante o armazenamento, esta pesquisa analisou a conservacdo da viabilidade dessas sementes

armazenadas com e sem recobrimento. Para tanto, foi realizada a andlise do processo de

recobrimento em leito de jorro e definida a formulacdo de uma suspensdo polimérica adequada

para o recobrimento das sementes, sendo que o filme formado deve proteger as sementes da

adsor¢do de dgua quando expostas a ambientes Umidos, mas a0 mesmo tempo, permitir a

adsor¢do de dgua quando semeadas, para viabilizar a germinacao.
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2.1. Objetivos especificos

Caracterizar fisicamente as sementes in natura € recobertas;

Estudar a fluidodinamica das sementes no leito de jorro;

Obter uma formulacdo adequada dos componentes quimicos e respectivas concentragoes
utilizadas no recobrimento;

Estabelecer as condi¢des de operacdo (vazdo do ar, pressdo de atomizagdo, vazdo da
suspensdo, temperatura do ar e carga de sementes) visando um bom rendimento do
processo e homogeneidade do filme de recobrimento;

Através de andlises de germinacdo e testes de vigor, comparar a viabilidade entre as
sementes recobertas e as sementes que foram semeadas apds a superagdo da dorméncia
tegumentar;

Relacionar o poder germinativo e o vigor das sementes com o periodo de armazenamento
das sementes com e sem o recobrimento;

Em relacdo ao comportamento fisiologico, verificar se as sementes desta espécie sao do
tipo recalcitrante, ortodoxa ou intermedidria;

Determinar e analisar a isoterma de adsor¢do das sementes in natura e apdés o
recobrimento;

Verificar a efici€éncia do recobrimento na conservacao da viabilidade das sementes.



IIT - REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Sementes
3.1.1 Senna macranthera

Senna macranthera (Collad.) Irwin et Barn. € uma planta pioneira pertencente a familia
Fabaceae — Caesalpinioideae. Conhecida popularmente como manduirana, pau-fava, aleluia,
mamangé e fedegoso, entre outros, sendo este dltimo o mais comum, tem como caracteristicas
morfoldgicas: drvore com altura de 6 a 8 metros, tronco com 20 a 30 cm de didmetro e sementes
duras menores que 1 cm (FIGURA 3.1). Sua floragdo € exuberante e ocorre entre os meses de
dezembro a abril com maturagdao dos frutos entre julho e agosto (LORENZI, 1998). O nome
popular fedegoso se da devido aos frutos que contém um liquido de odor desagradavel. Os frutos
e sementes sdo consumidos e possivelmente dispersos por vdrios animais, principalmente aves
(OBERLAENDER, 2006).

Ocorre com freqiiéncia em formacdes secunddrias de regides de altitude, desde o Ceara
até Sao Paulo e Minas Gerais; é uma espécie semidecidua ou decidua durante o inverno e
indiferente as caracteristicas fisicas do solo (ESCHIAPATI-FERREIRA e PEREZ, 1997).

A madeira desta espécie é empregada na confeccio de brinquedos, caixotaria e lenha. E
uma 4arvore ornamental que pode ser utilizada em paisagismo e, devido ao pequeno porte,
também pode ser empregada em arborizacdo urbana. Por ser uma espécie pioneira e de rapido
crescimento, torna-se ideal para plantios em dreas degradadas de preservacdo permanente

(LORENZI, 1998).

o MACRANTHERA
Figura 3. 1: Arvore e sementes de Senna macranthera.

Em relacdo aos aspectos medicinais, Diaz et al. (2010) concluiram que os extratos das

flores de Senmna macranthera, dentre outras espécies, possuem potencial como agentes
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antibacterianos no tratamento de mastite bovina e, para Silva e Lemos (2008), as folhas das
arvores de fedegoso, quando aferventadas, podem ser utilizadas como chd para alivio dos
sintomas da gripe.

Entre as sementes florestais incluindo o fedegoso, a dorméncia tegumentar ¢ comum em
grande numero de espécies, dificultando a germinacdo (ESCHIAPATI-FERREIRA e PEREZ,
1997). Este tipo de dorméncia por impermeabilidade do tegumento ou testa dura, ¢ muito comum
em diversas familias botinicas sendo freqiiente nas Leguminosae (CARVALHO e
NAKAGAWA, 1988). A dorméncia tegumentar impede a adsor¢cdo de agua e/ou gases ao
embrido (CARVALHO e NAKAGAWA, 2000), retardando o processo germinativo.

Em laboratério, a ruptura do tegumento se d4 pelos métodos de escarificagdo quimica ou
fisica. Dentre as metodologias analisadas, Eschiapati-Ferreira e Perez (1997) e Floriano (2004)
obtiveram melhores resultados na germinagdo de sementes de fedegoso utilizando escarificagdo
quimica em 4cido sulfirico concentrado por 50 minutos. Santarém e Aquila (1995) também
tiveram bons resultados de germinacdo, mas utilizando tempo de imersdo em &4cido sulfirico
concentrado de apenas 15 minutos.

Ferreira et al. (2004) analisaram a superacdo da dorméncia das sementes de fedegoso
através da imersdo em dgua quente a 100 °C seguida de repouso até o esfriamento por 24 horas,
mas, observaram que este tratamento ndo proporcionou resultados satisfatérios na superacao da
dorméncia.

Nao hd um consenso em relagdo a longevidade das sementes de Senna macranthera
(Collad.) Irwin et Barn. no armazenamento. De acordo com Lorenzi (1998), essas sementes
apresentam curto periodo de viabilidade, enquanto que Davide et al. (1995), verificaram que as
sementes desta espécie permaneceram vidveis por um longo periodo. Além disso, ndao hd na
literatura informagdes especificas sobre o periodo de viabilidade dessas sementes.

Sementes de fedegoso também podem sofrer injurias causadas por insetos no campo ou
quando armazenadas. A espécie € atacada por larvas do inseto Sennius bondari que se
desenvolvem alimentando-se do cotilédone e da face interna do tegumento (LINZMEIER et al.,

2004) e desta maneira, as sementes se tornam inviaveis.



3.1.2. Germinacao e viabilidade das sementes

A viabilidade é o periodo de vida da semente dentro de determinada condi¢do ambiental
(CARVALHO e NAKAGAWA, 1988); ela depende de um conjunto de caracteristicas que
determinam o potencial para emergéncia e para o desenvolvimento de plantulas normais, em
condi¢cdes ambientais adversas (MARCOS FILHO, 1999). Testes de viabilidade determinam se
uma semente € ou ndo capaz de germinar.

Caracteristicas genéticas do cultivar, vigor das plantas progenitoras, condi¢cdes climdticas
durante a maturagdo das sementes, grau de dano mecanico ocasionado durante a colheita ou
armazenamento e as condicdes de armazenamento e embalagens sdo fatores que influenciam a
viabilidade das sementes (CARVALHO e NAKAGAWA, 1988).

As sementes de algumas espécies deterioram-se rapidamente, enquanto outras mantém
sua viabilidade por longo periodo de tempo (CARNEIRO e AGUIAR, 1993). O periodo de
tempo no qual as sementes se mantém vivas quando armazenadas ¢ chamado de longevidade e
trata-se de uma caracteristica determinada pelo gendtipo e diretamente influenciada pelo
ambiente (MARCOS FILHO, 2005).

Uma maneira de avaliar a qualidade fisioldgica das sementes € pelo teste padrdo de
germinacdo que determina a proporc¢ido de sementes capazes de produzir plantulas normais sob
condic¢des favordveis de temperatura, luz, umidade, aeracdo e substrato (BEWLEY e BLACK,
1994).

As andlises de germinacdo podem ser realizadas com ou sem alternancia de temperatura.
Em condig¢des naturais, as espécies florestais germinam com alternancia, sendo que durante o dia
as temperaturas sao mais altas que as noturnas (MEDEIROS, 2001).

Para Copeland e McDonald (1995), a necessidade de alternincia de temperatura pode
estar associada a dorméncia das sementes florestais, embora a alternancia também seja favordvel
para sementes sem dorméncia.

As condicdes favordveis de germinacao variam para cada espécie, e estdo relacionadas as
caracteristicas do ambiente de origem (FERREIRA et al., 2007). Assim, é preciso determinar
experimentalmente quais as condi¢des ideais para que a eficiéncia maxima seja atingida.

No caso da espécie S. macranthera, a maioria dos estudos estdo focados em determinar a
melhor metodologia para a quebra de dorméncia, visando maiores porcentagens de germinacao.

Porém, além da quebra de dorméncia, ainda € preciso verificar experimentalmente a temperatura
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de germinacdo recomendada para esta espécie, assim como o efeito da alternancia de temperatura
na germinacao.

Santarém e Aquila (1995) testaram a germinacdo da S. macranthera a 10, 20 e 30 °C e o
melhor resultado foi a 20 °C, na qual as sementes tiveram germinacdo inicial apds 3 dias de
plantio contra 7 dias a 10 °C. A 30 °C, o poder germinativo diminuiu apesar de o inicio da
germinacdo também ocorrer em 3 dias. A contagem final realizada pelos autores foi apds 17 dias
de semeadura e, em relagdo a fotoblasticidade, concluiram que as sementes desta espécie sao
indiferentes. Cassaro-Silva (2001) estudou o efeito da temperatura na germinacdo das sementes
de fedegoso. Este autor concluiu que as sementes germinaram numa faixa de temperatura entre 9
e 39 °C, porém, a maior porcentagem de germinac¢ao foi obtida a 21 °C.

Como complemento aos testes de germinagdo, os testes de vigor analisam o poder
germinativo das sementes quando expostas a situacdes ambientais adversas. Em outras palavras,
os testes de vigor determinam o potencial para emergéncia e desenvolvimento de plantulas
normais sob as diversidades das condi¢des ambientais.

Dentre os testes utilizados para andlise de vigor, o teste de envelhecimento acelerado € um
dos mais populares e também € conhecido como envelhecimento precoce, envelhecimento rapido
ou envelhecimento artificial (VIEIRA e CARVALHO, 1994).

No teste de envelhecimento acelerado as sementes sdo expostas a uma situacao de estresse
por um periodo de tempo pré-determinado e, para simular o estresse, sdo utilizados ambientes
com umidade relativa proxima a 100 % acompanhada de temperaturas que podem variar entre 40
e 45 °C (POPINIGIS, 1985). Passado o periodo do envelhecimento, as sementes sdo analisadas
pelo teste de germinacdo. As sementes que apresentarem maiores porcentagens de vigor apos o
envelhecimento acelerado, sdo consideradas mais vigorosas, porém, devido a situacdo de estresse,
a maioria apresenta reducao de viabilidade.

Nao h4 estudos sobre a influéncia do envelhecimento acelerado nas sementes dormentes
de fedegoso, porém, algumas pesquisas com sementes dormentes de outras espécies mostraram
que este teste foi eficaz na redu¢do da dorméncia. Cavalcante Filho (2006), trabalhando com
sementes dormentes de Brachiaria brizantha (Hochst. ex A. Rich.) Stapf, obteve que o periodo
de 72 horas foi eficiente para a liberacdo da dorméncia nas andlises de envelhecimento acelerado.
Em relacdo a temperatura utilizada no envelhecimento, valores ao redor de 43 °C tiveram

influéncia positiva na liberagdo de dorméncia em sementes de gramineas forrageiras como B.
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brizantha (MONTORIO et al., 1997; LAGO & MARTINS, 1998; VIEIRA et al., 1998), B.
decumbens (USBERTI, 1990) e Panicum maximum (USBERTI, 1982).

Outro método utilizado para determinar a viabilidade de sementes, particularmente,
daquelas que apresentam dorméncia, € o teste de tetrazdlio. Este teste pode ser utilizado em
amostras ou individualmente e também, € utilizado para determinar a viabilidade de sementes que
passaram por tratamentos pré-germinativos, danos por secagem, por insetos e por umidade bem
como, para detectar danos mecanicos de colheita e/ou beneficiamento (BRASIL, 2009).

O teste de tetrazdlio € um teste bioquimico em que as sementes sao embebidas em uma
solucdo de 2, 3, 5 trifenil cloreto ou brometo de tetrazélio usado como indicador de células vivas.
As células vivas em contato com o tetrazdlio adquirem um aspecto avermelhado e, portanto, é
possivel distinguir o tecido vivo do tecido morto, pois este tltimo ndo colore (BRASIL, 2009).

Considerando os tratamentos de quebra de dorméncia, as condi¢des ideais de germinagao
e também do teste de envelhecimento acelerado, verifica-se a necessidade de se desenvolver
metodologias que sejam adequadas as sementes da espécie de S. macranthera, pois estas
informacdes sdo fundamentais para obtencao de bons resultados de germinagdo, assim como para

a preservacao da viabilidade dessas sementes quando armazenadas por longos periodos.

3.1.3. Armazenamento de sementes

O armazenamento adequado permite manter a qualidade inicial das sementes que &
essencial para a conservagdo dos recursos genéticos das espécies naturais, mas a preservacao da
viabilidade depende do conhecimento do comportamento das sementes em relacao as condigdes
de armazenamento a que sao submetidas (CHAVES, 2001).

Para Desai et al. (1997), uma das principais causas da perda do poder germinativo durante
o armazenamento € o alto grau de umidade das sementes, pois causa aumento da taxa respiratoria
e da acdo dos microorganismos. Valores acima de 20 % de umidade aumentam a taxa respiratoria
das sementes e podem promover o aquecimento da massa a uma temperatura letal
(HARRINGTON, 1972).

De acordo com Hong e Ellis (1996) sementes de espécies de zonas tropicais € temperadas
seguem trés padroes quanto ao comportamento fisiolégico durante o armazenamento: ortodoxo,

intermediario e recalcitrante.



As ortodoxas toleram dessecacdo e baixas temperaturas, podem ser conservadas a longo
prazo com baixo grau de umidade e em temperatura subzero em banco de germoplasma
(CHAVES, 2001). De acordo com Villiers (1978) o teor de dgua pode ser préximo a 5 %.
Sementes ortodoxas podem ser armazenadas pela técnica da criopreservacdo. Esta técnica
consiste em submeter as sementes, com teor de dgua reduzido, a temperaturas de -80 a -196°C em
nitrogénio liquido (FAO, 1993).

As sementes recalcitrantes sdo sensiveis a desidratacio e ndo sobrevivem ao
dessecamento. Devem ser armazenadas com teor de dgua relativamente alto para manter o poder
germinativo e vigor. A viabilidade dessas sementes € muito curta, sendo capazes de sobreviver
somente em condi¢des especiais de armazenamento (PINTO et al., 2004). Para o mesmo autor,
sementes ortodoxas sdo relativamente pequenas, com taxa metabdlica e respiracdo baixas,
enquanto que as recalcitrantes sdo freqiientemente grandes, com taxa metabdlica e respiracio
altas.

Sementes que ndo possuem comportamento de ortodoxa e nem recalcitrante, sdo
classificadas como intermedidrias. Essas sementes sofrem danos quando o grau de umidade
atinge valores proximos a 10 % e injurias quando a temperatura de armazenamento ¢ muito baixa
(FRANCISCO, 2006). Sementes desta categoria s6 podem ser conservadas durante prazos
médios (ELLIS et al., 1990; 1991).

De modo geral, as sementes ortodoxas toleram teor de umidade entre 2 e 5 % e
temperaturas de -20 °C; as intermedidrias sofrem danos com a secagem a graus de umidade entre
10 a 12 %; por ultimo, as recalcitrantes (comuns entre as espécies florestais da regido tropical)
que ndo toleram teor de umidade menores que 12 % e nem armazenamento a baixas temperaturas
(ROBERTS, 1973; ELLIS et al., 1990; HONG et al., 1996; SACANDE et al., 2004).

As sementes de fedegoso ainda ndo foram classificadas segundo os comportamentos
fisiologicos citados, mas, Ferreira et al. (2004) analisando o vigor e a viabilidade de sementes de
Senna multijuga (Rich.) Irwin et Barn. e de Senna macranthera (Collad.) Irwin et Barn.
observaram que estas espécies apresentaram comportamento semelhante as espécies ortodoxas,
pois mesmo com baixo teor de dgua, tais espécies permaneceram vidveis apds cinco meses de

armazenamento.



3.2. Leito de jorro

O leito de jorro é um sistema de contato entre particulas solidas e fluido. O leito

convencional € um recipiente de formato tubular, cuja base € cdnica e com um orificio localizado

centralmente para a inje¢do do fluido. A quantidade de particulas colocadas no sistema depende

de suas caracteristicas como densidade, diametro, massa, porosidade e dimensdes longitudinais e

axiais, assim como da altura do leito e geometria do recipiente (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

Vazodes suficientemente altas na entrada do fluido promovem a movimentacdo das

particulas que s@o langadas para cima formando uma fonte acima do leito de particulas e em

seguida, essas particulas caem em direcdo a periferia do leito, na regido anular, localizada entre a

parede da coluna e o canal central (jorro). Essas particulas que caem da fonte sdo levadas para

baixo até encontrar novamente com o fluxo de ar para serem jorradas novamente (FIGURA 3.2).

O leito de jorro € um sistema hidrodinAmico tnico com movimentacdo continua e ciclica; € um

fendmeno que ocorre para uma determinada faixa de velocidade do gds (MATHUR e EPSTEIN,

1974).

————FONTE

SUPERFICIE DO
LEITO

JORRO

JORRO-ANULO

~+—— BASE CONICA

ENTRADA
— FLUIDO

Figura 3. 2: Movimentagdo das particulas sélidas em leito de jorro.

Adaptado de Takeuchi et al. (2008) e de Mathur e Epstein (1974).

Na Figura 3.3 s@o observadas as transi¢des dos regimes para o sistema de leito de jorro de

acordo com o aumento do escoamento de gas.
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LEITO LEITO DE LEITO LEITO SLUGGING
ESTATICO JORRO BORBULHANTE (PISTAO)

Figura 3. 3: Transi¢do de fases em um sistema de leito de jorro.
Adaptado de Mathur e Epstein (1974).

Para o leito estético, tem-se um baixo fluxo de fluido que passa através do leito contendo
as particulas e, portanto, ocorre apenas a percolacdo do fluido pelos espacos vazios do leito sem
que ocorra a movimentacdo das particulas. Com o crescente aumento do fluxo até uma
determinada vazdo, o fluido atravessa centralmente o leito carregando consigo as particulas
localizadas no canal central e ao atingir o topo do leito, as particulas sdao lancadas num
movimento semelhante ao de uma fonte retornando em seguida para a regido anular. Tal
movimentacao caracteriza o leito de jorro (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

A fase borbulhante € descrita pela desuniformidade na mistura de particulas; é um regime
de baixa eficiéncia no qual surgem regides de agregados solidos, devido a formagdo de bolhas
que aparecem com a instabilidade na movimentagao dos sélidos. Para vazdes de fluido maiores
do que o regime borbulhante surge a transicdo para a fase de slugging. Assim como a fase
borbulhante, o slugging é caracterizado por um regime desuniforme de baixa eficiéncia de
contato. Aparecem duas fases separadas, fluido e sélido, o movimento dentro do recipiente se
assemelha a de um pistdo que empurra as particulas para cima e em certos momentos, o fluido
pode preencher toda a secdo do leito (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

O comportamento de transi¢do de um leito fixo para um leito de jorro, também pode ser
observado pelas de curvas tipicas de queda de pressdo em fungdo da velocidade do fluido

(FIGURA 3.4).
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Figura 3. 4: Curvas tipicas da queda de pressado pela velocidade do gés.
Griéos de trigo: d, = 3.6 mm; D, = 15.2 cm; D; = 1,27 cm; o = 60°
Adaptado de Mathur e Epstein (1974).

A seqiiéncia do processo para o aumento do fluxo de gis estd representada pelos pontos
A, B, C e D enquanto que o processo de volta, chamado de colapso do leito de jorro, esta
ilustrado pelos pontos D, C’, B’ ¢ A, quando ha decréscimo de velocidade do gas (MATHUR e
EPSTEIN, 1974).

O trajeto AB ocorre com baixa vazdo com o gas passando entre as particulas, mas sem
movimenté-las, referenciando o leito fixo. A queda de pressdo aumenta proporcionalmente com a
vazdo do gis. No ponto B, a queda de pressdo no leito é méxima, AP, e a velocidade superficial
correspondente € denominada Ugper. Este ponto € atingido quando a velocidade do gds aumenta o
suficiente para conseguir impulsionar as particulas que estdo proximas a entrada do fluido. Estas
particulas sdo comprimidas contra o material que estd mais acima formando um arco compacto e
com grande resisténcia ao escoamento de gis conforme o aumento da queda de pressdo.
Aumentando-se mais a vazdo, a cavidade na entrada do leito prolonga-se formando um jorro
interno e o arco de s6lidos compactados eleva-se até atingir a queda de pressao méaxima (APy,).
Para velocidades de escoamento acima do ponto B, ocorre um aumento na altura do jorro interno
e uma diminui¢do da queda de pressdo representada pela linha BC (MATHUR e EPSTEIN,

1974).
12



Ao redor do ponto C ocorre expansdo do leito devido ao movimento dos sélidos
deslocados pela cavidade central. Nesta expansdo, hd uma alternidncia no movimento do jorro
interno, que é expandido e contraido. Além do ponto C, o jorro interno na superficie do leito é
rompido e hd reducdo na queda de pressdo até o ponto D, chamado de jorro incipiente ou jorro
minimo. Neste ponto inicia-se 0 movimento do leito e é possivel observar o jorro estivel.
Aumentos na velocidade do fluido a partir do ponto D provocam passagem adicional de gés pela
regido do jorro e hd uma elevagdo na altura da fonte, mas sem nenhum efeito significativo para a
queda de pressao total, que permanece constante (APy) (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

A minima condi¢ao de jorro é representada pelo ponto C’. Diminuindo-se vagarosamente
a vazdo do gis e mantendo o leito em condi¢des de jorro, tem-se a velocidade de minimo jorro
(Ujm). Se em C’ ocorrer uma pequena reducdo na velocidade do gas, ocorre o colapso do jorro e
conseqiientemente a queda de pressdo aumenta rapidamente atingindo o ponto B’. A diminuicao
gradual no escoamento do gds promove reducdo de queda de pressao, tal efeito é observado na

trajetoria B’A (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

3.2.1. Queda de pressao maxima

Associada a entrada de fluxo de fluido em alta velocidade, o ponto de méxima queda de
pressao no leito de jorro (AP,,) tem semelhanca com a queda de pressdo maxima em um sistema
de fluidizac@o em leito fluidizado conico ou conico cilindro (LEVA et al., 1951).

O ponto de méximo obtido na curva da queda de pressdo estd relacionado a energia
necessdria para que a vazdo de escoamento de gis consiga romper a estrutura solida formada
pelas particulas contidas no leito, formando assim, o jorro interno na parte inferior do leito
(MATHUR e EPSTEIN, 1974).

O desenvolvimento do jorro interno até o ponto de jorro completo, ndo depende apenas da
velocidade ou vazdo do gds, mas também, de algumas condi¢des criticas como tamanho de
particulas, diametro da entrada do fluido e altura do leito, entre outras (ALMEIDA, 2002).

A determinacdo da APy, pode ser feita experimentalmente pelas medidas de vazio versus
queda de pressdo no leito ou através de equagdes empiricas encontradas na literatura, como por

exemplo, a Equagdo 3.1 de Pallai e Nemeth (1969).

AszHo(pp_pf)(l_go)g (3.1
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As condicdes operacionais envolvidas nesta equacdo estdo relacionadas ao diametro
interno da coluna do leito (D.) que deve estar na faixa de 10 a 30 cm e, a razdo entre a altura de
leito fixo e o didmetro da coluna, que deve ser maior que 1, ou seja, Hy/D, >1.

Outra equagdo empirica para a determinagdo da AP, € a desenvolvida por Yokagawa e

Isaka (1971), Equacdo (3.2).

_AP D 0,14(D,-D;)/ H,
. =| =% (3.2)
(1_80)(pp_pf)ch (D j

Para esta equacdo, os limites operacionais sdo: D entre 10 a 20 cm; d, de 0,92 a 4,95 cm;

D; variando entre 0,5 a 3,0 cm e H, de 20 a 50 cm.

3.2.2. Queda de pressao em jorro estavel

A queda de pressdo em jorro estavel (AP;) surge devido a resisténcia paralela do anulo,
caracterizado por um movimento descendente de particulas em posi¢do contraria ao fluxo de gas
e, devido a resisténcia paralela do préprio jorro, cujo transporte ocorre em fase diluida
(MATHUR e EPSTEIN, 1974).

Considerando um mesmo so6lido, a queda de pressdo total num jorro estavel (APy), é
sempre menor do que a queda de pressao para sistemas de leito fluidizado. Esta queda de pressdo
total € obtida através da integracdo do perfil longitudinal do gradiente de pressdo para cada altura
do leito. O movimento ascendente da entrada do gas na base inclinada do leito apresenta
gradiente de pressdo vertical partindo de zero e com valor maximo no topo do leito (ALMEIDA,
2002).

Segundo Pallai e Nemeth (1969), a Equacdo 3.3 pode ser utilizada para determinar o valor

tedrico de APy, desde que D, esteja na faixa entre 15,2 a 61,0 cm de diametro.

AR 0,8-0,01 D
AP, D,

m 1

(3.3)
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3.2.3. Velocidade de minimo jorro

Esta propriedade esta relacionada com as caracteristicas das particulas e do fluido, e com
a geometria do leito. A velocidade de minimo jorro (Ujn) € a velocidade necessdria para manter
as particulas do leito em movimento de jorro. A Uj, aumenta com a profundidade do leito e com
o decréscimo do didmetro da coluna (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

Como a Uj, depende da escala dos pardmetros acima citados (profundidade do leito e
diametro da coluna), ha dificuldades em se desenvolver uma correlagdo geral para estimar seu
valor. Os valores experimentais obtidos para a Uj, sdo inimeros, cobrindo ampla variedade de
materiais em colunas pequenas e cilindricas e/ou conicas (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

O valor tedrico da Ujy, pode ser estimado através da Equagdo 3.4, definida por Mathur e

Gishler (1974).

P! )
o)) [
D.\D or

c c

Recomenda-se a utilizacdo desta equacdo para as seguintes condicdes operacionais:
p,entre 1050 a 3950 kg/m3; Hy/D, na faixa de 1,3 a 6,7 e D/ D; entre 3,3 a 24.

Brunello et al. (1974) também desenvolveram uma equagdo empirica para a determinagao
da Uiy cujos limites operacionais consideram um D, igual a 30,5 cm, D; de 5,08 cm, angulo de

base coOnica igual a 35 °, d, variando entre 3,61 a 6,27 mm, p,entre 1190 a 1310 kg/m3 e H, na

faixa de 50 a 70 cm (Equacao 3.5).

28H, (p, p»J% )

U,,=001434%7" H " {
Py

A Equagdo 3.6 de Abdelrazek (1974) considera, na determinacdo de Uj,, um angulo de

base cOnica igual a 60 °, esfericidade ¢ igual a 1 (particulas esféricas), d, entre 0,5 2 0.8 mm, p,

na faixa de 2460 a 7070 kg/m3, D, entre 5 a 10 cm, D./D; igual a 12 e por ultimo Hy/D, entre 1 a
3.

15



A _ P
U - L{(d_f’J (D_j [ngo(p L, )J 0,25 (3.6)
m 1174\ b, )\ D P,

C

Na literatura existem diversas correlagcdes empiricas para a determinacdo dos valores
tedricos de APy, AP, e Ujn. A escolha dessas equagdes deve se basear nas condi¢des operacionais
do equipamento, assim como nas caracteristicas fisicas do material que serda processado no leito

de jorro.

3.2.4. Classificacao das particulas
Geldart (1973), baseado na analise do comportamento dos tipos de fluidizagdo obtidos
com ar ambiente e pressdo atmosférica, classificou as particulas em quatro grupos (FIGURA 3.5):

» Grupo A: particulas muito finas, sensiveis a forcas externas; quando fluidizadas por ar em
condicdo ambiente, surge uma regido de fluidizacdo nao-borbulhante que comeca em Upy¢
(velocidade de minima fluidizagdo), seguida por fluidiza¢do borbulhante conforme aumenta
a velocidade do fluido. Exemplo: particulas de FCC (cracking catalitico).

» Grupo B: particulas de tamanho intermedidrio, para as quais ocorre formagdo de bolhas a
velocidade incipiente de fluidizacdo e apresentam moderada mistura de particulas.
Exemplo: areia de construcao.

» Grupo C: particulas finas, coesivas e de baixa densidade, dificeis de fluidizar, formando
canais preferenciais. Exemplo: pos-quimicos, farinhas e amido.

» Grupo D: particulas jorrdveis grandes e de alta densidade, que requerem maiores
velocidades para fluidizar. Apresentam dificuldade em fluidizar em leitos profundos.
Particulas deste grupo sdo mais indicadas para contato sélido-fluido do tipo jorro. Exemplo:

cascalho, graos de café.
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Figura 3. 5: Classificagdo das particulas segundo Geldart (1973).
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Adaptado de Rhodes (1990).

3.3. Recobrimento

3.3.1. Recobrimento de sementes

O recobrimento de sementes possui diversas finalidades. Ele agrega valor ao produto

final, pois facilita a distribui¢cdo e manuseio das sementes principalmente durante a semeadura em

30.

icolas de alta precis

2

dquinas agrico

campo, que muitas vezes € realizado por meio de m

No caso de sementes pequenas, pilosas, rugosas ou deformadas, o recobrimento

possibilita um formato mais arredondado, com maior massa e acabamento liso (SILVA et al.,

bilita semeadura mais precisa e economia na quantidade de sementes

utilizadas no plantio (ROOS e MOORE, 1975).

2002); também possi

€ a possibilidade de utilizacio de nutrientes, fitorreguladores de

Outra vantagem

crescimento, inseticidas, fungicidas, entre outros elementos que sdo adicionados ao processo de

recobrimento, facilitando o desenvolvimento e o estabelecimento das plantulas (FRANZI et al.,

2004).

De acordo com Sampaio e Sampaio (1994) esta técnica também soluciona problemas

fundamentais, como a prote¢do das sementes contra ataques de insetos e patdgenos, fatores

edafocliméticos adversos e disponibilidade de oxigénio.
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Por outro lado, sementes recobertas podem apresentar alguns problemas. O material ao
redor das sementes pode afetar seu desempenho durante a germina¢do. Quando mal formulado, o
recobrimento dificulta a germina¢do em campo provocando desuniformidade no desenvolvimento
das plantulas. O motivo do atraso de germina¢do muitas vezes estd relacionado com a
permeabilidade da cobertura que pode dificultar trocas gasosas e o contato das sementes com a
dgua quando semeadas em campo (FRANZIN et al., 2004; OLIVEIRA et al., 2003; SILVA e
NAKAGAWA, 1998).

Silva et al. (2002) trabalhando com sementes peletizadas de alface, relataram que os
materiais utilizados no recobrimento causaram reducdo na velocidade de germinacdo das
sementes, entretanto, as plantulas das sementes peletizadas apresentaram crescimento normal
quando comparadas com a testemunha.

Almeida e Rocha (2008), visando aprimorar a técnica do recobrimento, trabalharam com
sementes de brocolos, utilizando o processo fluidodindmico de leito de jorro. Concluiram que a
eficiéncia do processo foi influenciada positivamente pela menor pressdo de atomizacdo e que
maiores pressoes de atomizacdo provocaram diminui¢do do poder germinativo das sementes.
Estudos com sementes de algoddo mostraram que quando submetidas as condi¢des de jorro
estavel, essas sementes ndo apresentaram danos fisiolégicos (MARTINS et al., 2005).

Pesquisando o armazenamento de sementes de alface recobertas com diferentes
componentes, Roos e Moore (1975) relataram uma reducao significativa da germinacdo, mesmo
com as sementes armazenadas em condicOes excelentes (temperatura = 5 °C e umidade relativa =
40 %). Os autores atribuem esses resultados ao alto teor de dgua presente no material de
cobertura.

Para Silva e Nakagawa (1998) a demora na germinacdo e posterior atraso no
desenvolvimento sdo superados apds algum tempo, em que sementes de alface com e sem
recobrimento apresentam igual velocidade de crescimento, com formac¢ao de mudas uniformes,
tanto em condicdes de laboratério quanto em viveiro de mudas.

A técnica de recobrir sementes foi inicialmente empregada em olericolas com o intuito de
melhorar a forma e facilitar a semeadura das sementes, que sdao geralmente pequenas e de
formato irregular (FUNGUETTO, 2006).

Para espécies florestais, pouco se sabe sobre o comportamento dessas sementes quando

recobertas e armazenadas.
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3.3.2. Tipos de recobrimento e materiais utilizados no processo

Como mencionado, alguns recobrimentos t€ém por objetivo proteger as sementes contra
patdégenos, outros protegem as sementes contra impactos que prejudicam o poder germinativo
durante o transporte; hd ainda aqueles que protegem as sementes contra o alto grau de umidade
do ambiente onde serdo armazenadas, e também os que sao feitos apenas para facilitar manuseio
e semeadura, entre outros. Nota-se que existem diversos objetivos para a realizacdo do
recobrimento e € baseado nestes objetivos que se definem os materiais para o recobrimento,
assim como a quantidade de cada componente que entrard na composi¢do final. Os materiais
utilizados no recobrimento das sementes podem causar efeitos fitotéxicos imediatos na
germinacdo ou reduzir a qualidade fisiologica das sementes durante o armazenamento (PEREIRA
et al., 2005).

O recobrimento em filme € constituido por polimeros, plastificantes, materiais inertes e
solventes. Os principais polimeros utilizados sdo os derivados de celulose e os de acrilicos. Em
sua maioria, os polimeros sdo dissolvidos em dgua ou em solventes de base organica e servem
para facilitar a deposi¢cdo dos materiais que formam a pelicula. Para obter uma pelicula
satisfatoria, € preciso uma boa interacdo entre o solvente e o polimero durante a secagem do
processo (FREIRE e SILVEIRA, 2009). O recobrimento em filme € caracterizado pela utilizacao
de solvente liquido, por pequenas variagdes de peso, tamanho e formato final, flexibilidade nas
formulacdes e maior resisténcia da cobertura (MARQUES, 2007).

Os plastificantes como a glicerina, polietileno glicol, ésteres de citrato e ésteres de ftalato
tém a finalidade de dar flexibilidade a pelicula final, de forma a suportar esfor¢os mecanicos. Os
solventes mais utilizados em recobrimento por pelicula pertencem as classes de alcodis, cetonas,
éteres, hidrocarbonetos clorados ou dgua (FREIRE e SILVEIRA, 2009). Quando nao dissolvidos
em 4gua, como exemplo a metil-celulose e alguns acrilicos, eles sdo aplicados em dispersoes
aquosas (ALMEIDA, 2002).

Na formulagdo da suspensdo de recobrimento também sdo utilizados tenso-ativos como o
talco e o estearato de magnésio para diminuir a tensao superficial e melhorar o espalhamento da
suspensdo sobre a particula e, para uma coloracdo uniforme, incorpora-se o componente didéxido
de titdnio para opacificar o recobrimento (FREIRE e SILVEIRA, 2009).

Para comprimidos, € utilizado também o recobrimento com suspensdo aquosa a base de

acucar. Neste tipo de solucdo, aplica-se primeiramente cera sobre o comprimido para o selamento
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do mesmo, em seguida ocorre um pré-recobrimento com xarope menos viscoso e por dltimo, um
polimento. Como o processo consta de vérias etapas, o produto final tem tamanho bastante
superior ao inicial, mas protege os comprimidos de forma eficiente contra as condi¢des do meio
(MARQUES, 2007).

Outro tipo de recobrimento é pela solidificacio de materiais fundidos. O material do
recobrimento, no estado fundido, é atomizado sobre as particulas; ndo se utiliza solventes e o
resfriamento do leito solidifica o material de cobertura sobre as particulas. O mecanismo do
processo € o mesmo do recobrimento tipo filme exceto a etapa de evaporacdo do solvente
(FREIRE e SILVEIRA, 2009). Para fertilizantes muito soliveis esta técnica é a mais indicada,
pois reduz a taxa de liberacdo de nutrientes (SHIRLEY e MELINE, 1975; WEISS e MEISEN,
1983; AYUB, 2001).

O recobrimento por aglomeracdo ou granulacdo corresponde a formagdo de granulos
através da atomizacdo e posterior secagem de um liquido ligante sobre as particulas ou po.
Durante o processo, as pontes liquidas entre as particulas sdo formadas pela atomizacdo do
liquido ligante como exemplo o acucar, amido, etc. Essas pontes sdo secas pelo ar quente
resultando nos aglomerados. Particulas aglomeradas tém como caracteristica baixa rigidez e
densidade aparente, ampla distribuicio de tamanhos de granulos, estrutura porosa, boa
dispersibilidade e excelente solubilidade (FREIRE e SILVEIRA, 2009).

Existem basicamente quatro tipos principais de crescimento de particulas: nucleacdo,
coalescéncia, crescimento e formacdo de camadas.

O crescimento por nucleagdo € mais evidente em particulas de didmetro até 1 mm. Neste
processo, dois ou mais ntcleos sélidos se formam e se mantém unidos através de pontes liquidas
em estado pendular. O tamanho das gotas formadas pelo bico aspersor influencia no tamanho do
granulo formado (CAPES, 1980). A representacdo do processo de nucleagdo estd esquematizada

na Figura 3.6.
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Figura 3. 6: Crescimento de particulas por nucleag@o.
Adaptado de Kadam (1991).

ocorrendo aglutinagdo e ligacdo dessas particulas. O processo € continuo e causa o aumento de

tamanho até que o processo seja encerrado (CUNHA, 2009).

0@ — 2@ — &

Figura 3. 7: Crescimento de particulas por coalescéncia.
Adaptado de Kadam (1991).
No processo de crescimento as particulas se aderem formando aglomerados, em seguida,
outras particulas vao se juntando ao aglomerado jia formado e assim sucessivamente. Neste
crescimento é comum ocorrer atrito e/ou abras@o entre as particulas e os aglomerados ou entre os
proprios aglomerados, ocasionando a produgdo de particulas menores (CUNHA, 2009). Na

Figura 3.8 esta esquematizado o processo de crescimento de aglomerados.
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Figura 3. 8: Mecanismo de aglomeracio por crescimento.
Adaptado de Kadam (1991).

Na formagdo de camadas o crescimento ocorre ao redor de um nucleo, ou seja, ao redor
do material que se deseja recobrir. As particulas da suspensdo de recobrimento colidem e aderem
ao nucleo formando camadas concéntricas. Este tipo de crescimento ocorre com a formacdo de

um filme ao redor do nicleo, caracterizando o processo de recobrimento (Figura 3.9).
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Figura 3. 9: Crescimento por formacio de camadas.

Adaptado de Kadam (1991).

No caso de sementes, diversos estudos t€m avaliado os efeitos que os materiais de
recobrimento provocam. Medeiros et al. (2006) avaliaram a qualidade fisiolégica de sementes de
cenoura que foram recobertas com fungicida Thiram 600 g mais Carbendazin 200 g, com uma
concentracdo de 0,25 % e aglomerante na propor¢cao 3:1. Os resultados mostraram que esta
combinacdo de materiais ndo afetou a germinacdo, pois ndo ocorreram diferencas significativas

entre as sementes com e sem recobrimento.
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Para avaliar a influencia de diferentes materiais de recobrimento sobre a qualidade
fisiologica, sementes de pimentdo foram recobertas com calcério e microcelulose e também areia
com microcelulose, utilizando como adesivo cola Cascorex (PVA 20 %). A pesquisa mostrou que
as sementes recobertas apresentaram germinac¢do mais lenta do que as ndo recobertas e que as
recobertas com areia e microcelulose apresentaram um melhor desempenho do que aquelas
recobertas com calcdrio e microcelulose (PEREIRA et al., 2005). Comercializada para industrias
farmacéuticas com a funcdo de compressdo e agente de compactagcdo, a microcelulose € um pé
fino, branco, inodoro e cristalino, obtido por hidrolise dcida parcial, que resulta em
depolimerizacdo das cadeias de celulose. Sdo particulas nao fibrosas que podem ser comprimidas
em tabletes que se ligam em si mesmas e se desintegram rapidamente em dgua (BLANVER
COMPANY, 2008).

Oliveira et al. (2003) trabalhando com sementes de pimentdo e com as mesmas
composi¢des de recobrimento citadas por Pereira et al. (2005) verificaram reducdo na velocidade
de germinacdo e que as sementes recobertas deterioraram-se mais rapidamente quando
armazenadas em embalagem permedvel porém, os materiais deste recobrimento ndo tiveram
influéncia na qualidade fisioldégica das sementes de pimentdo quando armazenadas em
embalagem impermedvel.

Dentro do contexto mundial sobre impacto ambiental, o desenvolvimento de filmes ou
coberturas biodegraddveis € uma alternativa frente a degradacdo lenta de embalagens
convencionais. Comparando o desempenho de sementes de brdcolos e de salsa recobertas com
materiais biodegradaveis, Tanada-Palmu et al. (2005) verificaram que as sementes recobertas
apresentaram melhor germinacdo do que as sementes sem tratamento e que, portanto, o
recobrimento de sementes com coberturas biodegradaveis, pode ser promissor frente a utilizacao
de materiais que provocam maior impacto ambiental.

Visando diminuir a adsor¢do de vapor de dgua para sementes de brdcolos expostas a
condic¢des desfavordveis de umidade durante o armazenamento, Almeida (2002) desenvolveu um
recobrimento polimérico em forma de pelicula. Os melhores resultados foram para a seguinte
composi¢cao (baseado em 100 gramas): hidroxietilcelulose (3,5 g); PEG 6000 (0,75 g); estearato
de magnésio (1,0 g); dioxido de titdnio (2,25 g); talco (3,5 g) e dgua (89 g). As sementes

recobertas com esta suspensdo apresentaram ganho de umidade inferior em relacdo as sementes
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ndo recobertas, e, além disso, esta suspensdo de recobrimento possibilitou um recobrimento
uniforme durante a atomizacao.

Silva e Nakagawa (1998) avaliaram a resisténcia e o desempenho de sementes de alface
peletizadas com areia fina, areia grossa, calcdrio fino e calcdrio grosso utilizando como
cimentante bentonita diluida em dgua a 7,5 % ou cola a base de acetato de polivinila PVA (30 %
v/v). As andlises mostraram que os péletes confeccionados com calcdrio e cola a base de PVA
apresentaram melhor resisténcia ao esmagamento e que os péletes confeccionados com areia fina
ou com a mistura de areia e calcario proporcionaram os melhores resultados de germinacdo e
velocidade de crescimento de plantulas, ndo diferindo dos resultados obtidos com as sementes
sem peletizacgao.

Almeida (2004) pesquisou a peletizacdo de sementes de 12 espécies florestais, dentre elas,
o fedegoso. De acordo com o autor, as sementes florestais possuem grande diversidade de
tamanho e formato e, portanto, a uniformizacao dessas caracteristicas por meio da peletizacao
facilitaria a implementacgdo de florestas através do plantio direto, pois sendo do mesmo tamanho e
formato, vdrias espécies poderiam ser semeadas ao mesmo tempo através da mecanizacio
agricola ao invés do plantio de mudas. No caso do fedegoso, a peletizacdo foi realizada apenas
com areia devido a pouca disponibilidade de sementes. O processo de recobrimento foi
desenvolvido em betoneira sendo o adesivo (cola Cascorez Extra, concentra¢do de 20 %) inserido
por meio de uma pistola. As sementes de S. macranthera peletizadas com areia tiveram redugdo
de aproximadamente 37 % na emergéncia quando comparadas a testemunha. Em termos de
aumento de tamanho, as sementes recobertas apresentaram em suas dimensdes, comprimento,
largura e espessura, um acréscimo de 27,26 %, 39,51 % e 151,14 %, respectivamente. Para as
demais espécies, Almeida (2004), concluiu que a goma ardbica ndo foi um adesivo eficiente na
confeccdo dos péletes, pois os mesmos se desintegravam com muita facilidade e, dentre os
materiais de enchimento que foram testados, a areia fina e a mistura composta de areia,
microcelulose e explosol (4:2:1 v/v) foram os que apresentaram os melhores resultados.

O explosol (glicolato de amido sédico) € um sal de s6dio de amido carboximetil, obtido
por eterificacdo parcial do grupo hidroxil presente na molécula de amido. E um pé branco,
insipido e inodoro que absorve dgua rapidamente resultando em expansdo, o que causa a

desintegracdo rapida de tabletes e granulos (BLANVER COMPANY, 2008).
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3.3.3. Recobrimento em leito de jorro

O leito de jorro surgiu de uma modificagdo do leito fluidizado para o tratamento de
particulas maiores (1 a 5 mm). Originalmente, o leito de jorro foi desenvolvido para secagem de
trigo, mas, verificou-se que esta técnica também era eficiente para outras operagdes, como o
recobrimento de particulas. O leito de jorro se destaca pelas altas taxas de recirculacao de sélidos
e de transferéncia de massa e calor, e tem como caracteristica especial a movimentagdo ciclica
das particulas sélidas enquanto que no leito fluidizado, as particulas possuem movimento
aleatério. (MATHUR e EPSTEIN, 1974; FREIRE e SILVEIRA, 2009).

Este processo de recobrimento se define pela aplicacdo de ar aquecido no leito e, apds se
estabelecer o movimento fluidodindmico, inicia-se a atomizag¢do da suspensdo ou solugdo de
recobrimento sobre as particulas. As gotas formadas na atomizagdo entram em contato com a
superficie que serd recoberta, o solvente do recobrimento € evaporado e o material seco se
deposita sobre a particula. Devido ao movimento fluidodindmico, as particulas passam sucessivas
vezes na zona de spray da suspensdo e o recobrimento vai se formando (MARQUES, 2007;
ALMEIDA, 2002).

A utilizacdo do recobrimento em leito de jorro se justifica, pois apresenta vantagens como
a ndo formacdo de aglomerados de sementes, cobertura uniforme, mecanica do equipamento
simples e sem partes méveis, no qual as sementes sdo simultaneamente cobertas e secas (LIU e
LITSTER, 1991). Para Martins e Oliveira (2003) o leito de jorro é de facil operacdo e controle e,
portanto, tem se mostrado promissor.

Para Marques (2007), no leito de jorro, a adesdo de particulas imidas € evitada pelo
pequeno tempo de contato do material molhado com as paredes do leito, o movimento ciclico
garante homogeneidade no sistema e altas taxas de transferéncia de calor e massa, o processo
permite automacdo e reutilizacdo do equipamento em outras aplicagdes como secagem,
granulacao e recobrimento de distintos produtos.

A vazdao da solucdo da atomizacdo durante o recobrimento ndao pode interferir na
estabilidade do sistema e deve ser regulada de modo que a aderéncia excessiva entre as particulas
e as paredes do leito seja evitada (DONIDA, 2000).

O recobrimento em leito de jorro também apresenta algumas desvantagens como

possibilidade de elutriacdo e atrito entre as particulas. A solucdo para estes problemas € a
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utilizacdo de particulas que tenham propriedades quimicas e fisicas adequadas ao sistema
(PAVARINI e COURY, 1987; OLIVEIRA et al., 1997).

Na drea de farmacos, o processo de recobrimento em leito de jorro também pode ser
utilizado no recobrimento de cdpsulas. Um dos objetivos em recobrir comprimidos é condicionar
a velocidade e o local de liberagc@o dos farmacos dentro do organismo (LOPES et al., 2005).

No estudo do recobrimento em leito de jorro de capsulas gelatinosas, Martins e Oliveira
(2003) utilizaram uma suspensao composta por 15 % de Eudragit L30 D55%, 3 % de trietil citrato
(plastificante), 0,15 % de carboximetilcelulose, 4,85 % de talco farmacéutico e 77 % de agua
destilada (em peso). O equipamento de leito de jorro utilizado neste processo tinha um diametro
de coluna de 15 cm, uma base conica com angulo incluso de 40 ° e diametro do orificio de
entrada do gas de 3,3 cm. Para um didmetro de particulas de 1,04 cm e massa inicial igual a 300
g, 0s autores obtiveram, durante a andlise do processo, valores de vazdo do ar de jorro minimo,
queda de pressdo maxima no leito e queda de pressao de jorro estavel iguais a 0,73 m3/min, 525
Pa e 210 Pa, respectivamente. Os altos valores de eficiéncia de adesdo obtidos por Martins e
Oliveira (2003) indicaram viabilidade do processo de recobrimento das cdpsulas gelatinosas.

Almeida (2002) e Almeida e Rocha (2008) pesquisaram o recobrimento em leito de jorro
de sementes de brocolos com didmetro médio da particula de 0,16 cm e suspensdo de
recobrimento composta por 3,5 % de hidroxietilcelulose, 0,75 % de PEG 6000, 1 % de estearato
de magnésio, 2,25 % de didxido de titanio, 3,5 % de talco e 89 % de dgua (em peso). Durante a
andlise do processo os autores obtiveram, para uma massa inicial de sementes de 500 g, um valor
de queda de pressdo maxima de 505,7 Pa, queda de pressdo estdvel de 204 Pa e velocidade de
jorro minimo igual a 1,8 m/s. Com base nos resultados obtidos, Almeida (2002) e Almeida e
Rocha (2008) obtiveram eficiéncia do processo na faixa entre 61,4 e 80,9 % concluindo, portanto,

que recobrimento em leito de jorro foi adequado para recobrir as sementes de brécolos.

3.4. Isoterma de sorcao

As curvas de isotermas de sor¢ao descrevem a relacdo de equilibrio entre a quantidade de
dgua sorvida por um material e a umidade relativa do ambiente (ou pressdo de vapor), a uma
temperatura constante.

A isoterma de adsor¢do € obtida quando um material seco € colocado em ambientes com

diferentes umidades relativas e o ganho de umidade por parte do material € medido pelo ganho de
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peso devido a absor¢do de dgua. Na isoterma de dessor¢cdo o processo € inverso: o material
inicialmente imido é colocado sob as mesmas condi¢des ambientais da adsor¢do, mas mede-se a
perda de peso do material devido a saida de dgua (SILVA, 2005).

Por ser um material higroscépico, as sementes podem ceder ou absorver dgua do ar
ambiente que as envolvem. A semente absorve umidade quando sua pressdo de vapor € menor do
que a pressao de vapor do ar (adsor¢@o), no caso inverso, a semente cede umidade para o ar
caracterizando a dessorcao (FANTINATTI, 2005). A umidade de equilibrio ocorre quando a
pressdo de vapor de dgua da superficie da semente se iguala a pressdo de vapor do ar ambiente
(NELLIST e HUGUES, 1973).

A 4gua que um material biolégico pode absorver ou ceder para o ambiente é chamada de

teor de dgua livre e pode ser expresso pela atividade de dgua ( a,, , Equacdo 3.7) dada pela relagdo

entre a pressdo de vapor de d4gua em equilibrio sobre o material biolégico, e a pressdo de vapor de

agua pura, a mesma temperatura (MOHSENIN, 1986).

_h _UR

_A _ 3.7
= T 100 S

v

Onde: UR € a umidade relativa (%), P, € a pressdo parcial da dgua no produto e P € a

pressao de vapor de 4gua na mesma temperatura.

Considerando condigdes idénticas na determinagdo das curvas de adsor¢@o e dessor¢ao de
um mesmo produto, verifica-se que € comum ocorrer uma diferengca no comportamento das
curvas (COSTA, 2010). Este fendmeno é conhecido como histerese e pode ser visualizado na

Figura 3.10.
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Figura 3. 10: Efeito histerese das isotermas de sor¢ao.
Adaptado de Park e Nogueira (1992).

Para uma mesma condi¢cdo ambiental, a semente pode apresentar grau de umidade de
equilibrio maior ou menor dependendo do teor de 6leo presente em sua estrutura. Sementes ricas
em Oleos como as sementes de girassol e mamona, apresentam grau de umidade de equilibrio
mais baixo em relacdo as sementes amildceas que sd@o sementes ricas em amidos como, por
exemplo, os cereais (BROOKER et al., 1992).

O mecanismo de sor¢ao pode ser representado em trés regides distintas. A primeira delas
estd na regido entre 0 a 35 % de atividade de dgua e representa a adsor¢ao na primeira camada de
dgua ligada a superficie do material bioldgico, na qual a energia de ligacdo depende da estrutura
fisica da superficie do material e sua composi¢do. A segunda regido localiza-se entre 35 e 60 %
de atividade de 4dgua, € uma regido na qual outras moléculas de dgua ja estdo depositadas sobre a
primeira camada e, portanto, representa a adsor¢do nas camadas adicionais. Na terceira regiao
com valores de atividade de 4dgua acima de 60 %, ocorre a dissolu¢do de materiais soliveis
presentes onde esta representada a 4gua condensada nos capilares do material (LOMAURO et al.,
1985).

De modo geral, o conhecimento das curvas de sorcao € indispensdvel para a conservagao
e armazenamento de um material biolégico, pois elas fornecem uma estimativa do teor de dgua

final necessério para estabilizar o produto (PARK e NOGUEIRA, 1992; SILVA, 2005).
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Nas isotermas a adsor¢do pode ocorrer entre um sélido e um liquido ou entre um sélido e
um gis. O liquido ou o gds que estd sendo adsorvido pelo sélido ¢ chamado de adsorbato
enquanto que o sélido é conhecido como adsorvente.

Quanto a sua forma, as isotermas podem ser classificadas segundo Brunauer et al. (1940),

conforme Figura 3.11.

Tipo | Tipo Il Tipo 1l

Tipo IV Tipo V

Figura 3. 11: Classificacdo das curvas de sor¢do segundo Brunauer et al. (1940).

Segundo Miranda (2002), as isotermas do tipo I caracterizam-se por se limitar a adsor¢ao
em monocamada, onde apenas uma camada estd ligada a superficie. Quando todos os sitios
superficiais estdo ocupados, a adsor¢do € cessada. As isotermas do tipo I indicam que o sé6lido
(ou adsorvente) apresenta microporos que ao estarem saturados por moléculas do adsorbato, ndo
ha mais drea exposta para adsorcao adicional.

As isotermas tipo II ocorrem em materiais ndo porosos ou em materiais com didmetros de
poros no intervalo de mesoporos ou macroporos (PORPINO, 2009).

Nas isotermas tipo III a adsorcdo € facilitada pelas interacdes do adsorbato a partir da
segunda camada, pois as interagdes sao maiores com as camadas ja adsorvidas do que com a

superficie adsorvente. Outra caracteristica das isotermas tipo III é em relagdo ao calor de

adsorcao, que € menor do que o calor de liquefacido do adsorbato (MIRANDA, 2002).
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Similar as isotermas do tipo III, as do tipo V ocorrem para materiais com interacao
adsorvente-adsorbato fraca. As isotermas do tipo V também podem ser associadas as isotermas
do tipo IV, pois possuem poros de mesma extensao: 15 - 1000 A. (MIRANDA, 2002).

A principal aplicacao das equacdes que modelam as isotermas de sor¢do estd relacionada
com a energia de ligacdo de dgua que é traduzida em energia de adsor¢do e na literatura existem
diversos modelos de equagdes que correlacionam os valores experimentais das isotermas de
sor¢do (SILVA, 2005).

Em geral, os modelos de ajustes de isotermas de sorcdo relacionam a umidade de

equilibrio X, . (Kgs0ua/KEmassa seca) cOm a umidade relativa UR (em decimal) e com coeficientes que

dependem do produto e das condi¢des do ar.

No caso de sementes, diversos modelos de isotermas tém sido utilizados para o ajuste das
curvas de sor¢do, porém, este tipo de produto possui caracteristicas fisiologicas distintas e,
portanto, nao hd modelos especificos para o ajuste das curvas de sor¢do de sementes.

O modelo de Caurie, representado pela Equacdo 3.8, é um modelo que envolve dois
coeficientes que dependem do produto e das condi¢des do ar (Ae B). Este modelo busca
fornecer valores de umidade mais proximos as condi¢Oes Otimas de estabilidade e também se

aplica a produtos ricos em agucares (SILVA, 1985).
X,,=exp(A+B.UR) (3.8)

A Equacgao 3.9 é um modelo triparamétrico desenvolvido por Gugghenheim, Anderson e
Bder (GAB) que permite ajustar os dados de sorcdo até valores de atividade de dgua de 0,9

(SILVA et al., 2007).

Y - XM .C.K.UR
“" (1-K.UR).(1-K.UR+C.K.UR)

(3.9)

Nesta equacdo, C e K sdo coeficientes de adsorcdo relacionados com interagdes

energéticas entre as moléculas da monocamada e as subsequentes, XM representa o grau de
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umidade na monocamada (kg.kg™), ou seja, é o grau de umidade correspondente a satura¢io dos
sitios primarios por uma molécula de dgua.

Baseado na expansdo matemadtica para curvas de formato sigmoidal, o modelo de Oswin,
Equagao 3.10, € um modelo empirico de fécil linearizacdo, no qual A e B sdo coeficientes que

dependem do produto e das condi¢des do ar (SILVA et al., 2007).

B
UR
X, =A| —— 3.10

“ (1—UR) ©.10)

Segundo Lomauro (1985), o modelo de Oswin se ajusta, em aproximadamente, 57 % das
isotermas de alimentos e, de acordo com Bouquet (1978), este modelo é adequado para alimentos
com alto teor de amido.

Em 1993 Peleg propds um modelo de ajuste de isoterma com quatro parametros, Equagdo
3.11, onde A, B, n e m sdo coeficientes que dependem do produto e das condi¢des do ar (LIMA,

2006; PELEG, 1993).
X,,=A.UR"+B.UR" (3.11)

Segundo Spiess € Wolf (1987) o modelo de Peleg pode ser aplicado para determinar
dados de umidade de equilibrio e atividade de 4gua em sistemas de multicomponentes.
O modelo de Smith (Equacdo 3.12) € um modelo composto por dois parametros que tem

se mostrado eficiente no ajuste de curvas de adsor¢do de alimentos (SMITH, 1947; LIMA, 2006).

X,,=A-B.In(1-UR) (3.12)

Para o ajuste de isotermas de sor¢do de sementes, o0 modelo de GAB tem sido bastante
utilizado, seguido pelos modelos de Oswin e Peleg, mas de modo geral, o melhor ajuste
dependerd das caracteristicas estruturais e quimicas das sementes de cada espécie.

Considerando os modelos mencionados, Picelli et al. (2009) utilizaram os modelos de

GAB e Peleg para o ajuste de isotermas de sementes florestais de embatiba; Almeida et al. (2003)
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optaram pelos modelos de GAB, Smith e Oswin para ajustar curvas de sor¢do de sementes de
algaroba e, Almeida et al. (1999) testaram os modelos de GAB e Oswin. Os trés trabalhos
concluiram que o modelo de GAB foi o que melhor se ajustou as curvas obtidas
experimentalmente.

Francisco et al. (2007) realizaram o ajuste de isotermas para sementes de feijdo e dentre
os modelos analisados, os de Oswin e Peleg foram os que melhor se ajustaram as curvas de
sor¢ao.

Corréa et al. (2005) n3o obtiveram diferenca significativa no ajuste de isotermas de
espigas de milho para os modelos Oswin, Henderson Modificado, Harkins, Smith, Copace e
Halsey modificado.

Fantinatti et al. (2005) trabalharam com seis diferentes modelos de ajuste de isotermas e
concluiram que para sementes de pinus taeda, um dos melhores ajustes obtidos foi através do
modelo de Peleg.

O modelo de Caurie tem sido utilizado em ajustes de isotermas de quitina e de alimentos
com alto teor de dgua, como o mamio papaia (VEGA-GALVEZ et al., 2008; MORAES et al.,
2007).

O recobrimento polimérico de sementes € um tratamento pds-colheita que pode alterar as
isotermas de sorcdo, pois os componentes utilizados na formulacdo da suspensdo de
recobrimentos podem ou ndo facilitar a adsor¢do de umidade do ambiente. Em outras palavras, o
modelo adequado ao ajuste de uma isoterma de sementes sem nenhum tratamento, pode nio ser o
melhor modelo para sementes da mesma espécie que foram tratadas, pois o processo de

recobrimento altera a permeabilidade das sementes.
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IV - MATERIAIS E METODOS

Devido a escassez do produto e o fato de a espécie em estudo produzir sementes
anualmente, o que poderia dificultar o seguimento do cronograma proposto na pesquisa, optou-se
por trabalhar com dois lotes de sementes. O lote correspondente ao ano de 2008 foi utilizado nas
andlises de caracterizacdo fisica e no estudo fluidodindmico das sementes no leito de jorro,
enquanto que as sementes do lote de 2009 foram utilizadas nos experimentos de recobrimento e
nas andlises efetuadas durante o periodo do armazenamento.

As sementes de 2008 foram adquiridas da empresa Suguarana Florestal, Estado da Bahia,
e da Universidade Federal de Lavras, UFLA, e as sementes do lote de 2009 foram adquiridas
apenas da empresa Sucuarana Florestal.

As andlises de fluidodinamica, recobrimento e de caracterizacdo fisica das sementes
foram realizadas na Faculdade de Engenharia Quimica, enquanto a quebra da dorméncia e as
andlises de germinacdo e de vigor, conduzidas durante o periodo de armazenamento, foram feitas
na Faculdade de Engenharia Agricola, ambas localizadas na Universidade de Campinas,

UNICAMP.

4.1. Caracterizacao fisica das sementes

Para caracterizar fisicamente as sementes in natura e recobertas de fedegoso, as seguintes
propriedades fisicas foram determinadas: didmetro médio de Sauter, esfericidade, densidades
real, aparente e bulk, angulo de repouso dindmico, porosidade da particula e o peso de 1000
sementes.

A andlise granulométrica para obten¢do do didmetro médio de Sauter foi realizada com 90
gramas de sementes com periodo de vibragdo de 30 minutos. Nesta analise foram utilizadas
peneiras padronizadas da série Tyler, colocadas na maquina vibratéria Produtest, modelo "T",

Brasil. O didmetro médio foi calculado com a definicdo de Sauter (EQUACAO 4.1).

— 1
d = E _ 4.1
b Ax/ Dy @D
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Devido ao tamanho das sementes, ndo foi possivel determinar a esfericidade através das
imagens obtidas diretamente no microscopio Optico marca Cole Parmer, modelo 49901-30,
disponivel no laboratério. A solu¢@o encontrada foi fotografar cinco amostras de sementes, sendo
cada uma composta por cinco particulas selecionadas ao acaso (FIGURA 4.1), e analisar as
imagens no software Sigma Scan Pro 4.0, versdo 4.01.003. Tais imagens foram capturadas pela
maquina fotografica Olympus Madster, Stylus 710, versdo 1.41 e 7.1 mega pixel. O programa faz o
mapeamento da esfericidade, ou fator de forma, tracando linhas ao redor de toda a semente, que
vao de uma extremidade a outra, e o valor do fator de forma é dado pelo software que utiliza nos

célculos a Equacao 4.2.

L

Figura 4. 1: Exemplo da medicdo da esfericidade em uma subamostra de sementes in natura.

4. Area

Fator de forma = (4.2)

(Perimetro)*

De acordo com a Equacgao 4.2, utilizada no software Sigma Scan Pro um circulo perfeito
tem fator de forma igual a 1, enquanto uma linha tem fator igual a 0. Como referéncia, o fator de
forma de um tridngulo equilatero € cerca de 0,61; para um quadrado o valor € por volta de 0,79; e
para um pentdgono, cerca de 0,86.

O valor da esfericidade considerado foi a média aritmética de todas as sementes
analisadas.

A densidade real, Equacdo 4.3, definida como a razdo entre a massa da particula e o
volume ocupado pela estrutura do sélido, excluindo os poros, foi determinada por picnometria a

gas Hélio, utilizando-se o equipamento Accupyc 1330, da marca Micromeritics, USA.
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Prea = (4.3)

A porosimetria de mercurio realizada no equipamento Autopore II, marca Micromeritics,
USA, forneceu a densidade aparente das particulas in natura, Equacao 4.4, que é definida como a
razdo da massa de particulas e o volume total da particula, incluindo o volume que os poros

ocupam.

Pap = 4.4)

my
Vp
Devido a posterior indisponibilidade do equipamento Autopore II, a densidade aparente
para as sementes recobertas foi determinada por picnometria liquida utilizando glicerina. O
resultado foi calculado como sendo a média entre cinco repeti¢oes.
A porosidade da particula in natura foi determinada pela Equacdo 4.5 utilizando a

densidade aparente obtida no porosimetro de merctrio e a densidade real fornecida pelo

picnOdmetro a gas hélio.

pap
preal

e=|1- .100 (4.5)

Para as sementes recobertas, a mesma equacdo foi utilizada para determinagcdo da
porosidade, mas a densidade aparente utilizada foi a obtida através de um picndmetro de 25 ml
preenchido com glicerina.

A densidade volumétrica das sementes, também conhecida como densidade bulk
(EQUACAO 4.6), é definida pela razdo entre a massa de particulas e o volume do recipiente
preenchido por essa massa. Sua determinacdo foi feita pesando-se a massa de particulas
necessaria para preencher um recipiente com volume de 250 ml. Para a determinagdo desta

propriedade foram realizadas 10 repeti¢des.
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Pouic =3, (4.6)

recip

<

A Figura 4.2 representa o método do tambor rotatério para a determinacdo do angulo de
repouso dinamico. Esta andlise foi realizada utilizando uma massa fixa de sementes necessaria
para preencher o tambor até a linha de referéncia indicada na Figura 4.2 (A). O angulo de
inclinagdo formado ao primeiro deslizamento da camada de particulas € o valor do angulo de
repouso dindmico. Apds cada medida, a massa de sementes era removida e colocada novamente

no tambor para a proxima medi¢do. O resultado considerado foi a média entre 10 repeti¢des.

Linha de referéncia

180°

A
Posigdo inicial Preenchimento do tambor Primeiro deslizamento

Figura 4. 2: Esquema do tambor rotativo

A medida deste angulo é referente ao movimento superficial do produto como se estivesse
em uma mesa inclinada ou tambor rotativo (JONG et al., 1999; WOUTERS e GELDART, 1996);
seu valor é proporcional a esfericidade (MEDEIROS et al., 2001) e sua medida caracteriza a
escoabilidade do material que apresenta um sistema de classificagdo, segundo a faixa de valores

do angulo de repouso com o tipo de escoamento do material (Tabela 4.1).
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Tabela 4. 1: Classificagdo da escoabilidade em relacao ao angulo de repouso.

Escoabilidade Angulo de repouso’

Sem fluidez > 60°
Coesivo > 60°

Fluidez regular 45 a 60°

Boa fluidez (free-flowing) 30 a 45°

Excelente fluidez 10 a 30°
Aerado <10°

“ baseado no angulo de repouso esttico. Fonte: JONG et al., 1999.

Baseado nas Regras para Andlise de Sementes (BRASIL, 2009), o peso de mil sementes
foi obtido com oito subamostras de 100 sementes puras pesadas em balanca analitica de precisao
0,0001 grama.

A verificacdo visual da espessura e homogeneidade do filme obtido no processo de
recobrimento, foi realizada através das imagens capturadas pelo microscopio eletrOonico de
varredura (MEV), marca Leo Electron Microscopy, modelo Leo 4401, Oxford, Inglaterra. A
homogeneidade do filme foi visualizada pelas imagens superficiais das sementes recobertas
enquanto que para a espessura, as sementes foram cortadas no sentido radial, expondo o perfil das

partes internas. O mesmo foi realizado para as sementes in natura.

4.2. Isoterma de adsorc¢ao

As isotermas de adsor¢@o de vapor para as sementes in natura e para as recobertas foram
obtidos através do equipamento Dynamic Vapor Sorption (DVS). O DVS possui uma balanga
ultra-sensivel com precisao de 0,1 pg e seu sistema € capaz de controlar a umidade relativa do ar
e a temperatura a0 mesmo tempo (KILPATRICK-LIVERMAN e POLEFKA, 2006). No DVS a
isoterma de adsor¢do é observada pela mudangca da massa do material em funcdo do tempo
(HUNTER et al., 2010). A variagdo da massa € acompanhada pela balanca de alta precisdo,
isolada num compartimento dentro do equipamento, onde a temperatura e umidade relativa sao
mantidas constantes. A massa da amostra é medida para cada estidgio de umidade relativa
ambiente sempre que a variagao for inferior a 5 pg por um periodo de 10 minutos (TISSERAND,
2009), sendo a amostra entdo considerada em equilibrio com o ambiente.

As curvas obtidas experimentalmente foram ajustadas pelos modelos de isotermas de

sor¢ao descritos no item 3.4 e os coeficientes das equagdes foram determinados através da técnica
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de regressdao ndo-linear, utilizando-se o aplicativo Statistica 8.0 (Tulsa, Oklahoma/Estados
Unidos), através do método Quasi-Newton.
Trés critérios foram utilizados na determinag¢do dos melhores ajustes: o coeficiente de

. ~ 2 . .
determinacdo R “entre os valores observados € os preditos pelos modelos, o valor do desvio

relativo médio E(%), cuja definicdo estd representada na Equacdo 4.7 e a andlise de residuos.

100 ul ‘Vpr _Vob
E(%) =
(%) v ; 7 @7

Na Equacdo 4.7, N é o niimero de pontos experimentais, Vp, sdo os valores preditos e

V., sdo os valores observados experimentalmente.

4.3. Equipamento
O equipamento utilizado para o recobrimento das sementes estd esquematizado na Figura
4.3 e encontra-se disponivel no Laboratério de Fluidodinamica e Secagem da Faculdade de

Engenharia Quimica da UNICAMP.

1 —soprador
2 —resfriador
3 — valvula globo
4 — tomada de pressio estatica
19 5 -—placa de orificio
6 — manémetro de Hg
7— mandmetro de Hg
8 — leito de silica gel
9 — aquecedor elétrico
10 — termohigrometro
11 — mandémetro de agua
12 — leito de jorro
13 —indicador de temperatura
14 — termohigrometro
15 — bico atomizador
16 — linha de ar comprimido
17 — bomba peristaltica
18 — suspensio de recobrimento
19 — ciclone

1 2 3 5 8

Figura 4. 3: Sistema Experimental para o recobrimento de particulas em leito de jorro.
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Nesse sistema € possivel ajustar e controlar as varidveis de operag¢do: temperatura do ar de
jorro, pressdo de ar de atomizacdo e vazdo da suspensdo de recobrimento. O soprador (1)
alimenta o ar de entrada para o jorro. Este ar passa através do resfriador (2) que utiliza 4gua como
fluido refrigerante. A vazdo de ar é regulada pela valvula globo (3) e sua medida € realizada pelo
conjunto da pressdo estdtica (4) e queda de pressdo na placa de orificio (5) sendo os valores
medidos nos mandmetros de merctrio (6) e (7), respectivamente. A queda de pressdo no leito é
acompanhada através da leitura do mandmetro de dgua (11). Apds a passagem pela placa de
orificio, o ar atravessa o leito de silica gel (8) para remoc¢do de parte de sua umidade e em
seguida, ele é aquecido por um conjunto de trés resisténcias elétricas (9). Os termohigrometros
(10) e (14) monitoram a umidade de entrada e saida do ar, respectivamente, enquanto na posi¢ao
(13) verifica-se a temperatura na regido anular. A linha de ar comprimido (16) esta conectada ao
bico atomizador (15) que trabalha com duplo fluido e, a suspensdo de recobrimento (18), é
mantida sob constante agitacdo magnética e € levada até o bico atomizador através da bomba
peristéltica (17). Em (19) estd representado o ciclone no qual fica retido o material advindo da
elutriacdo.

O leito de jorro € construido em acrilico, de geometria cone-cilindrica. A base conica do
leito tem Angulo de inclinag¢do da base cOnica de 45 °, altura interna 7 cm e diAmetro de orificio
de entrada de 5 cm. A coluna cilindrica tem 20 cm de diametro e altura de 50 cm.

O equipamento possibilita a utilizagdo da base conica com inclinacdo de 60 ° ou com
inclinag@o de 45 °. Ambas foram testadas e constatou-se que a base de 45 ° permitiu trabalhar
com menores quantidades de sementes e obtencdo de jorro estdvel. Devido a dificuldade em obter
grande quantidade de sementes desta espécie, pois a producdo € anual, optou-se por trabalhar
com a base de 45 °, visando garantir a massa necessdria de sementes para os testes durante o
armazenamento.

A carga de sementes utilizada no equipamento para a base conica com inclinacio de 45 °
foi fixada em 450 gramas, escolhida apds os ensaios fluidodindmicos e considerando a
quantidade necessdria para realizacdo das andlises durante o periodo de armazenamento; para esta

massa a altura do leito fixo, H, foiigual a 4,5 cm (FIGURA 4.4).
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4,5cm : 45° {km
Scm
Figura 4. 4: Esquema da base conica de inclinagado 45 °.
4.4. Formulacao da suspensiao de recobrimento

A formulagdo do recobrimento foi desenvolvida objetivando protecdo a semente de uma
rdpida adsor¢do de vapor ambiente sem, entretanto, prejudicar a sua germinagdo, ou seja, ndo
poderia ser totalmente impermedvel a dgua. Devido aos objetivos deste trabalho serem
semelhantes aos de Almeida (2002), testou-se inicialmente, uma formula¢do utilizada por aquele
autor: hidroxietilcelulose — 3,5 g; PEG 6000 — 0,75 g; estearato de magnésio — 1,0 g; diéxido de
titnio — 2,25 g; talco — 3,5 g e 4gua — 89 g. Esta suspensdo recebeu o nome de suspensdo A.

Outra suspensao testada foi a suspensio B, cuja formulacdo é semelhante a da suspensao
A, na qual foi acrescido o componente Tween 80®: hidroxietilcelulose — 3,5 g; PEG 6000 — 0,75
g; estearato de magnésio — 1,0 g; dioxido de titanio — 2,25 g; talco — 3,5 g; Tween 80° - 1 ge
agua — 88 g. A adicdo de Tween 80® teve a finalidade de diminuir a tensdo superficial da
suspensdo e melhorar o espalhamento e adesdo da gota sobre a particula.

Em seguida, testou-se uma nova formulacdo, proposta neste trabalho, suspensdao C:
Eudragit FS 30D® — 30,6 g; talco — 4,6 g; Trietil citrato — 0,45 g; Pigmento rosa — 0,15 g;
estearato de magnésio — 2,25 g; didxido de titanio — 1,35 g e 4gua — 60,60 g.

O componente Eudragit FS 30D® é um polimero comercialmente utilizado em
recobrimento de comprimidos, formulacdes de matrizes e diversas formas farmacéuticas. Neste
trabalho, optou-se por trabalhar com este componente, pois em pH neutro, pH em que as
sementes foram semeadas no laboratério, o Eudragit FS 30D possui boa taxa de dissolugdo e

adsorcdo de 4gua satisfatdria para os objetivos da pesquisa, conforme se verifica nas Figuras 4.5

(A) e (B).
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Figura 4. 5: Taxa de dissolucdo do Eudragit FS 30D® (A) e diferencas de valores no peso dos filmes para pH's
distintos (B).
Fonte: EVONIK INDUSTRIES (2009).

O trietil citrato atua na suspensdo como um plastificante solivel em 4gua com a finalidade
de aumentar a flexibilidade da pelicula do recobrimento, suportando possiveis esfor¢os fisicos
como as injurias mecanicas.

O estearato de magnésio e o talco foram inseridos na suspensdo como agentes de
separacdo e alisamento, pois reduzem a aglutinacio das particulas ao secarem, produzindo uma
pelicula com superficie lisa.

Objetivando melhorar a estética do filme de recobrimento e facilitar a andlise da
superficie da particula recoberta, foi incluido na formulacdo um pigmento rosa e didéxido de

titdnio, um opacificador que possibilita uma coloracao uniforme do recobrimento.

4.5. Caracterizaciao da suspensao

Para caracterizar a suspensdo de recobrimento, foram determinados: a densidade, a
concentracgdo de solidos e a tensdo superficial.

A densidade foi determinada em duplicata através de picnometria liquida em picndémetro
de 25 ml, sendo a densidade definida como a razdo entre a massa de suspensdo necessdria para
preencher completamente o picndmetro e o volume do picnometro.

A concentracdo de so6lidos foi obtida, em triplicata, por secagem em estufa a 105 + 3 °C

por periodo de 24 horas. As amostras foram recolhidas no término do processo de recobrimento.
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A tensdo superficial, forca necessdria para romper o filme liquido da suspensdo, foi
determinada pelo método da placa de Wilhelmy com tensiOmetro automdtico em banho

termostatico (equipamento Sigma 701 — marca KSV).

4.6. Estudo da fluidodinimica do processo
A andlise fluidodindmica foi efetuada para a carga de sementes de 450 gramas, quantia
necessdria para a realizacdo dos testes de armazenamento. Esta carga dentro do leito de jorro

indicou uma altura de leito fixo (H,, ) de 4,5 cm, conforme indicado na Figura 4.4.

Apo6s alimentar os 450 g de sementes no leito de jorro, a coluna cilindrica do leito era
fixada na base conica e o ciclone colocado na saida da coluna cilindrica para captura do material
advindo da elutriagdo. As juntas de fixacdo foram vedadas com fita veda-rosca para impedir a
saida do ar de entrada.

Fechado o sistema, o soprador era ligado, em seguida aumentando-se gradativamente a
vazdo do ar de entrada através da vdlvula globo. No ponto em que as sementes comegaram a
elutriar, considerou-se como sendo a vazao maxima do sistema.

Para cada variacdo da vazdo do ar de entrada foram determinados os valores de pressao
estdtica através de um transdutor de pressao absoluta, os valores de queda de pressdo na placa de
orificio através de um transdutor de pressao diferencial e, a queda de pressdao no leito, também
determinada por um transdutor de pressdo diferencial.

Ap0s atingir o ponto de vazao maxima de entrada do ar, esta foi reduzida gradativamente
até o fechamento total da vélvula globo.

Durante o processo fluidodinamico foram anotadas todas as mudangas observadas
visualmente no comportamento do leito de jorro formado pelas particulas.

Todas as medidas de pressdo estdtica, queda de pressdo na placa de orificio e queda de
pressdao no leito foram realizadas por um sistema computacional de aquisi¢do de dados. Neste
sistema os sinais dos transdutores sdao enviados a uma placa de aquisicdo de dados e em seguida,
ao computador.

Os transdutores de pressdo diferencial trabalham com uma faixa de pressdo de 0 a 6221
Pa com sinal de saida entre 4 a 20 mA e o transdutor de pressdo absoluta opera na faixa de O a

210 Paesinal de saidade 1 a5 V.
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O software computacional utilizado foi o LabVIEW® 6.1. Estabeleceu-se coletar 8192
pontos, a uma taxa de amostragem de 400 Hz, com tempo de aproximadamente 20 s para
obtencao de cada medida (FELIPE, 2004).

Através dos dados coletados foi construida a curva fluidodinamica de queda de pressao
versus velocidade de ar e, a partir da andlise dessa curva determinou-se a vazdo de ar utilizada
nos ensaios de recobrimento, sendo que essa vazdo de operacdo foi fixada em 20 % acima da
vazao correspondente ao jorro minino. Tal acréscimo € necessdrio para suportar a carga extra que
€ adicionada ao leito durante o processo de recobrimento.

Os valores experimentais de APy, AP, e Uj, foram comparados com os valores obtidos
das equacdes empiricas (Equagdes 3.1 e 3.2 para AP,; Equagdo 3.3 para AP, e Equacdes 3.4, 3.5
e 3.6 para Uj,). A determinacdo dos erros relativos foi realizada pela diferenca entre o resultado

experimental e tedrico, dividido pelo experimental.

4.7. Procedimento experimental para o recobrimento

Inicialmente as sementes foram escarificadas quimicamente em dcido sulfurico
concentrado para a quebra da dorméncia, ou seja, remocdo da camada de cera que impede a
adsor¢do de dgua das sementes dificultando a germinacdo. Neste processo as sementes eram
imersas em 4cido por um periodo de 20 minutos e depois eram lavadas em 4gua corrente até a
eliminagdo total do 4acido (cerca de uma hora). O periodo de 20 minutos de imersao foi definido
através de andlises preliminares aos quais as sementes foram imersas em acido pelos periodos de
10, 20 e 50 minutos seguido do teste germinacdo. Nesta analise verificou-se que para o periodo
de 20 minutos foi obtida uma maior porcentagem de germinacdo das sementes (80 %), quando
comparado aos tempos de 10 e 50 minutos (10 % e 70 %, respectivamente). Também observou-se
que durante o processo de escarificacdo quimica, cerca de 10 % da massa total inicial era perdida
e, portanto, para o processo de recobrimento, foram escarificadas 500 gramas de sementes,
visando atingir a massa de 450 gramas no final do processo (quantidade necessdria para a
realizacdo das andlises durante todo o periodo de armazenamento).

Diversos testes preliminares foram necessarios para o estabelecimento das condicdes de
operacdo para efetuar o recobrimento. Apds esses testes foram estabelecidas as seguintes

condicdes: pressdo de atomizagdo de 2 psig (ou 115 kPa), vazdo da suspensdo de 2 ml/min e
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temperatura de entrada do ar de 70 °C. Para essas condi¢des obteve-se um recobrimento uniforme
e liso das sementes.

No comecgo do processo a vélvula para entrada do ar era aberta e as resisténcias para o
aquecimento do ar eram ligadas. Depois de estabilizada a temperatura do ar, as sementes
escarificadas e lavadas eram inseridas no leito de jorro para realizacdo da secagem.

No inicio da secagem, ndo havia movimentac¢do das sementes dentro do leito, devido ao
excesso de dgua na superficie, pois as mesmas estavam molhadas. A medida que a agua
superficial diminuia devido a evaporacdo, as sementes comecavam a se movimentar. Considerou-
se que as sementes estavam sem dgua de superficie quando se estabeleceu a movimentagcao
ciclica, caracteristica de um leito de jorro com estabilidade da fonte e, s6 entdo, iniciou-se a
atomizacao da suspensdo sobre as particulas. Para este ponto em que as sementes apresentaram o
movimento ciclico e estavel, foi determinado um valor de grau de umidade inicial igual a 10 %.

Durante o processo de recobrimento o valor da massa de sementes aumentava como
conseqiiéncia da formacgdo do filme. Desta maneira, durante o processo foi preciso realizar ajustes
aumentando a vazao de entrada do ar para manutencao do regime de jorro estavel.

ApoOs atingir a velocidade de transporte, ndo foi mais possivel aumentar a vazdo de
entrada do ar, pois as sementes eram conduzidas para fora do leito de jorro ficando depositadas
no ciclone. A partir de entdo, a fonte de jorro se apresentava diluida, com pouca movimentacao, e
as particulas se afastavam cada vez mais do bico de atomizagdo. Assim, a suspensdo de
recobrimento comegou a elutriar excessivamente, sendo necessario diminuir a altura do bico
atomizador para que a suspensdo voltasse a atingir as sementes.

Na Figura 4.6 (A) € mostrado o inicio do processo de recobrimento na qual se observa a
fonte de jorro, a regido anular e o bico atomizador com altura superior ao da Figura 4.6 (B). Para
esta ultima, pdde-se notar pouca movimentacdo das particulas tanto na base cOnica quanto no

cilindro e a fonte bem diluida, caracteristica de instabilidade do regime fluidodinamico.
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Figura 4. 6: Diferentes alturas do bico atomizador durante o processo de recobrimento.

A diminui¢do da altura do bico atomizador ocorreu gradualmente conforme a diminuicao
da fonte de jorro. Inicialmente a altura do bico atomizador era de 20 cm em relagdo a base
cilindrica (conforme indicado na FIGURA 4.6 (A)) e no final do processo a altura do bico era de
3 cm (FIGURA 4.6 (B)).

O recobrimento das particulas foi concluido apds a observacdo de uma pelicula espessa
denotando o completo recobrimento das sementes, o que ocorreu para um tempo total de
atomizacdo de 382 minutos medido por um crondmetro digital. Durante este periodo foram
realizadas intermiténcias na alimentacdo da suspensdo, sempre que necessdrio, para evitar o
colapso do leito. No final do processo de recobrimento foi determinado para as sementes

recobertas um grau de umidade de 5,8 %.

4.8. Parametros de desempenho
Como parametros de desempenho do processo, foram obtidos o crescimento relativo das
particulas e a eficiéncia do recobrimento.

O crescimento experimental das particulas (0,,,), Equacdo 4.8, foi determinado pela

Xp

diferenca entre a massa de sementes recobertas (m,, ) € a massa inicial de sementes (m,,),

rec

dividida pela massa inicial (DONIDA, 2004).

exp

m.

mn

_ (—m — i ] 100% (4.8)
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A determinagdo de m,, foi feita apds as sementes serem escarificadas, lavadas e secas. Tal

processo foi necessdrio, pois de acordo com as informa¢des mencionadas anteriormente, durante
as etapas de escarificacdo quimica e lavagem, perde-se cerca de 10 % da massa inicial de
sementes. Assim, apds a secagem, as sementes foram retiradas do leito de jorro para obtencdo de

m,, através da pesagem em balanga com precisdo de 0,1g para em seguida retornarem ao leito e

iniciar o processo de recobrimento.
No crescimento tedrico, maximo crescimento que pode ser obtido, considera-se que toda
massa de so6lidos atomizada fica aderida a particula sem ocorrer perdas por elutriacdo e/ou nas

paredes do leito, Equacao 4.9 (FREIRE e SILVEIRA, 2009; DONIDA, 2004; DONIDA, 2000).

_ [qusp ' psusp -CS -1
teérico —

j.lOO% 4.9)
m

in

A eficiéncia do processo de recobrimento € definida como a razdo entre a massa de
sOlidos aderida as particulas e a massa de sélidos adicionada ao leito (FREIRE e SILVEIRA,
2009; DONIDA, 2004; DONIDA, 2000). A determinacdo da eficiéncia foi feita através da

relacdo entre o crescimento experimental e o teérico (EQUACAO 4.10).

56)(
77:( : J.IOO% (4.10)

tedrico

4.9. Analises durante o armazenamento

Definida a formulagdo da suspensao e as condi¢des de operacdo do equipamento, o lote de
sementes adquiridos no ano de 2009 foi dividido em 3 grupos.

Um grupo passou primeiramente pelo tratamento de quebra de dorméncia através de
imersao em 4cido sulfirico concentrado por 20 minutos (conforme processo descrito no item de
4.6 - Procedimento experimental para o recobrimento) e em seguida, as sementes deste grupo
foram recobertas e armazenadas.

O segundo grupo foi armazenado in natura, mas, antes da semeadura, as sementes

passaram por quebra de dorméncia conforme procedimento descrito anteriormente.
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O dltimo grupo, também foi armazenado in natura, porém, as sementes foram semeadas
sem que sua dorméncia fosse quebrada, de modo a verificar a perda natural desta dorméncia ao
longo do periodo de armazenamento. A representacdo da divisdo do lote de sementes em trés

grupos pode ser visualizada na Figura 4.7.

Lote de sementes obtido
no ano de 2009

'

Divisao do lote em 3 grupos

Grupo das sementes Grupo das sementes Grupo das sementes
RECOBERTAS ESCARIFICADAS IN NATURA
450 gramas 450 gramas 450 gramas
(sementes armazenadas apos a  (sementes armazenadas in natura (sementes armazenadas in
quebra de dorméncia e mas, antes da semeadura passaram natura e semeadas sem a
recobrimento no leito de jorro) por quebra de dorméncia) quebra da dorméncia)
Armazenamento

(periodo de 380 dias na temperatura de 5°C)
Figura 4. 7: Divisao do lote de sementes para o periodo de armazenamento.

Os trés grupos de sementes foram armazenados na temperatura de 5 °C dentro de sacos
plasticos com espessura de 0,006 cm e, periodicamente, foram realizados testes de germinagao,
vigor e grau de umidade totalizando um periodo de armazenamento de 380 dias.

O grau de umidade foi determinado com trés repeti¢des pelo método da estufa a 105 + 3
°C durante 24 horas. Devido a escassez do material, cada repeti¢do era composta de apenas trés
gramas de sementes.

Os testes de germinacdo foram realizados com 4 subamostras de 50 sementes puras
semeadas em rolo de papel umedecidos com 2,5 vezes em peso de quantidade de dgua destilada e

47



as contagens foram feitas no 3 °, 9 ° e 18 ° dias apds a semeadura na temperatura constante de 20
°C e fotoperiodo de 8 horas. A porcentagem de germinagdo obtida corresponde ao nimero de
sementes que produziram plantulas normais.

O vigor das sementes foi analisado pelo teste de envelhecimento acelerado por um
periodo de 72 horas, a 43 °C e, aproximadamente, 100 % de umidade relativa. Em seguida, as
sementes envelhecidas artificialmente foram submetidas ao teste de germinacdo (USBERTI,
1982). Para a realizagdo desta andlise, as sementes foram distribuidas, em camada tunica, sobre
uma tela pléstica posicionada dentro de uma caixa tipo gerbox (11 x 11 cm), que possui apoios
nas quatro paredes laterais evitando que a tela fique em contado com o fundo da caixa, onde sdo
colocados 40 ml de 4dgua. A caixa era entdo fechada para manutencdo da umidade relativa e

inserida em uma ciamara a 43 °C (FIGURA 4.8).

Tela plastica

Figura 4. 8: Utilizacdo de caixas gerbox para o teste de envelhecimento acelerado.

Para as sementes que ndo germinaram durante as andlises de germinacdo e vigor, foi
realizado o teste de tetrazdlio para verificacdo da viabilidade das sementes que permaneceram
dormentes. Como as sementes possuem tegumento duro e escorregadio, a primeira etapa do teste
de tetrazdlio foi eliminar com bisturi uma pequena camada do tegumento e colocar as sementes
imersas em agua, por um periodo de 12 horas, para absor¢cdo de 4gua e intumescimento. O
contato das sementes com a dgua tem a funcdo de amolecer os tecidos para facilitar o corte e
ativar o metabolismo das sementes, para que os tecidos vivos, ao entrarem em contato com o
tetrazdlio, fiquem com um aspecto avermelhado, diferenciando-se dos tecidos mortos que ndo

colorem com a presenca do tetrazdlio. Assim, apds o intumescimento, as sementes foram
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cortadas transversalmente de modo a expor o embrido para que este pudesse reagir com o

composto quimico, adquirindo ou ndo a colacio avermelhada (FIGURA 4.9).

Figura 4. 9: Preparacdo das sementes para o teste de tetrazdlio.
(A - semente in natura; B - sementes intumescidas ap6s o corte do tegumento; C - corte transversal expondo o
embrido).

Na andlise de sementes os resultados de germinagdo e vigor podem ser influenciados
pelas condi¢des de produgdo e pelas prdprias caracteristicas de cada espécie, entre outras.
Portanto, € esperada certa variacdo nos dados obtidos mesmo que as analises de um lote tenham
sido efetuadas no mesmo laboratério e pelo mesmo analista, porém, existe um limite de variacao,
ou tolerdncia, que devem ser respeitados durante a andlise dos resultados. Desta maneira, os
dados de germinacdo e vigor foram verificados pela tabela de tolerincias de acordo com as
Regras para Andlise de Sementes (ANEXO I, BRASIL, 2009).

Nesta tabela, € possivel considerar uma probabilidade de 2,5 ou 1 % mas, a recomendacgao
para o caso de sementes florestais € utilizar a probabilidade de 1 %. Apds a correcdo dos dados de
acordo com a tabela de tolerincia, foi realizada a andlise estatistica para verificacdo das
diferengas significativas ocorridas ao longo dos 380 dias de armazenamento. As médias de
germinacdo e vigor foram comparadas pelo teste de Tukey a 5 % de probabilidade e, para tanto,

foi utilizado o programa computacional Statgraphics Plus 4.1, versao profissional.
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V — RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Caracteristicas fisicas das sementes

As caracteristicas fisicas das sementes in natura e recobertas foram determinadas com o

grau de umidade inicial das sementes de 8,7 e 5,8 %, respectivamente. Os valores encontrados

estdo na Tabela 5.1.

Tabela 5. 1: Caracteristicas fisicas das sementes in natura e recobertas.

In natura Recobertas
Diametro médio de Sauter d » 3,4 3,7 (mm)
Esfericidade ¢ 0,52 +0,1 0,69 + 0,1 -
Densidade real Preal 1397,2 £0,7 1397,2 £0,7 (kg/m3)
Densidade aparente Pap 1371,9 1337,2£26,3 (kg/m?)
Densidade volumétrica Pbulk 8844 +0,8 795,1 £ 1,0 (kg/m3)
Angulo de repouso dinimico a 10 +£0,7 35+0,8 (®)
Porosidade & 1,81+0,1 4,30+0,1 (%)
Peso de mil sementes Piooo 41,05 £ 0,1 50,52 £ 0,1 (2)
Grau de umidade - 8,7+0,1 5,8+0,2 (%)

O diametro médio de Sauter, obtido através da Equacdo 4.1, foi de 3,4 mm para as

sementes in natura € de 3,7 mm para as sementes recobertas. Para o grupo das sementes in natura

foi observada uma varia¢do de didmetro entre 2,2 mm e 4,4 mm, enquanto que para as recobertas,

foram observados valores de didmetros entre 2,6 ¢ 4,8 mm (FIGURA 5.1).
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Figura 5. 1: Distribuicio do diametro das sementes na andlise granulométrica.

O fator de forma indicou que apds o processo de recobrimento as sementes mostraram
uma esfericidade superior em relagdo as sementes in natura, indicando maior circularidade apos
0 processo de recobrimento.

Analisando os valores obtidos para a densidade aparente, verifica-se que para as sementes
in natura o valor foi superior ao obtido para as sementes recobertas, influenciando o valor da
porosidade calculado com a Equagdo 4.6. A porosidade das sementes in natura de 1,81 % indica
pouca permeabilidade do tegumento e para as sementes recobertas, foi observado um aumento da
porosidade para 4,30 %; ainda assim sendo uma particula de baixa porosidade.

Quando comparado a outros valores de porosidades de produtos in natura obtidos na
literatura, o valor de 1,81 % ¢é bastante pequeno. Shafiee et al. (2010) estudando a influéncia da
umidade nas propriedades fisicas de sementes de erva doce, encontrou uma porosidade igual a 54
% para o grau de umidade de 7,57 %. Yalcin et al. (2007) determinaram para sementes de ervilha
com grau de umidade de 10,06 % uma porosidade de 38,64 %.

Observa-se na Tabela 5.1 um desvio padrao de + 26,3 kg/m3 para a densidade aparente
das sementes recobertas, que foi determinado por picnometria através da média aritmética entre
cinco repeti¢des. Ja para as sementes in natura a obtengao da densidade aparente foi realizada no
equipamento Autopore II, com apenas uma determina¢do, ndo sendo, portanto, calculado o

desvio padrao dessa medida (ver em Materiais e Métodos, pigina 21).

51



Para a densidade volumétrica ou bulk, a massa de sementes in natura necessiria para
preencher a proveta de 250 ml foi em média igual a 0,221 kg enquanto que para as sementes
recobertas, foram necessdrios 0,199 kg. Desta maneira, foi utilizada uma maior massa de
sementes in natura para preencher a proveta e, portanto, de acordo com a Equacdo 4.5, a
densidade bulk para as sementes in natura foi superior a obtida para as sementes recobertas.

Com base na classificagdo de particulas segundo Jong et al. (1999) apresentada na Tabela
4.1, as sementes in natura, cujo angulo de repouso dinamico foi de 10 °, se classificam como um
material de excelente fluidez, enquanto que as sementes recobertas foram classificadas como de
boa fluidez, devido ao aumento no valor do angulo de repouso obtido apds o processo de
recobrimento (35 °).

Foi observado que apesar de a esfericidade ter aumentado para as sementes recobertas, o
que sugeriria uma melhor fluidez, as sementes in natura com menor esfericidade apresentaram-se
com maior fluidez. Isto ocorreu porque a semente in natura possui em sua superficie uma camada
de cera que a torna lisa e escorregadia e, portanto, favorecendo a fluidez.

O recobrimento das sementes também influenciou o valor obtido para o Pjgpo. Devido a
adicao de massa ao redor da superficie das sementes durante o recobrimento, o Pjgop obtido para
as sementes recobertas foi superior ao obtido para as sementes in natura. O Pjgo0 também pode
ser fornecido em sementes/g, desta maneira, foram determinados 24,357 sementes in naturalg e
19,795 sementes recobertas/g. Ferreira et al. (2004) determinaram o Pjgpp para sementes de
fedegoso in natura com grau de umidade de 7,75 % e o resultado obtido foi de 21,595
sementes/g, ou seja, 2,763 sementes/g a menos do que o resultado obtido nesta pesquisa. Esta
variacdo quanto as caracteristicas fisicas das sementes pode ter ocorrido devido ao ambiente em
que estas se desenvolveram. A época de maturacdo, o periodo de colheita das sementes assim
como o clima (temperatura e precipitagdes) sdo fatores que influenciam na formacio e
desenvolvimento das sementes.

Em relacdo a classificagdo das particulas de Geldart (1973) as sementes de fedegoso
pertencem ao grupo D, particulas jorraveis, indicadas para contato sélido-fluido do tipo jorro. Na
Figura 5.2 estd representado no eixo x o valor do didmetro médio de Sauter € no eixo y a
diferenca entre a densidade aparente da particula in natura e a densidade do gas a 20 °C (0,0012

g/cm3).
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Figura 5. 2: Classificag@o das sementes in natura segundo Geldart (1973).

5.2. Estudo fluidodindmico
A Figura 5.3 representa a curva fluidodinamica para carga de 450 gramas, a partir da qual

se obteve os resultados experimentais de APy, AP € Uy,
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Figura 5. 3: Curva fluidodindmica para carga de sementes de 450 gramas.

Na Figura 5.3, a partir do ponto C da curva de vazado crescente, foi verificada uma faixa
de velocidades possiveis para se trabalhar em regime de jorro estdvel, demonstrando que a carga
de 450 g € adequada para o tratamento das sementes em leito de jorro, sendo entdo adequada para
o recobrimento das sementes.

Para o ponto de queda de pressdo mdaxima experimental indicado pela letra B, localizada
no apice da curva de vazdes crescentes (APn o = 454,5 Pa), foi encontrado um valor
correspondente de velocidade superficial, Ugyper, igual a 0,14 m/s. Essa velocidade corresponde ao
ponto no qual a velocidade do gds é o suficiente para conseguir impulsionar as particulas que
estdo proximas a entrada do fluido.

O ponto C', da curva de vazdes decrescentes, representa o ponto de jorro minimo (Ujy, =
0,23 m/s) onde ocorre o colapso do jorro. Para vazdes menores, o regime nao € mais estavel e a
tendéncia é que ocorra o colapso do leito de jorro. Desta maneira, o processo de recobrimento das
sementes deve ser conduzido a uma velocidade acima da Uj,, garantindo que o regime de jorro
permaneca estavel.

A reprodutibilidade da curva fluidodindmica foi verificada experimentalmente, e

comparando as repeti¢des (I) e (II), foi possivel observar que os pontos A, B, C e C’das curvas
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apresentam valores muito proximos. A Figura 5.4 mostra a reprodutibilidade das curvas

fluidodinamicas para as repeticdes (I) e (II) com vazdes crescentes e decrescentes.
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Figura 5. 4: Reprodutibilidade da curva fluidodinamica.

As Figuras 5.3 e 5.4 também mostram que as curvas das vazdes decrescentes tiveram
valores de queda de pressdo no leito acima das curvas das vazdes crescentes, fato este que pode
ter ocorrido devido a baixa esfericidade das sementes e formato achatado, o que pode dificultar a
passagem do ar pelas sementes dependendo da acomodacdo das particulas dentro do leito de
jorro.

Os valores experimentais de AP, AP e Uj, foram comparados com os valores tedricos
obtidos através das correlagdes da literatura citadas nos itens 3.2.1, 3.2.2 e 3.2.3. Em seguida,
foram determinados os erros relativos pela diferenca entre o resultado experimental e tedrico,
dividido pelo experimental (Tabela 5.2). Por serem andlises empiricas, erros ao redor de 20 %

foram considerados aceitaveis.

55



Tabela 5. 2: Valores teoricos e experimentais para APy, AP, € Ujp,.

Carga massica 450 (g)
Correlacoes H, 4,5 (cm)
Brunello et al. U; 0,24 (m/s)
(1974) Ujm exp 0,23 (m/s)
Erro relativo 1,9 (%)
Abdelrazek U; 0,15 (m/s)
(1974) Ujm exp 0,23 (m/s)
Erro relativo 34,0 (%)
Mathur e Gishler Uin 0,34 (m/s)
(1974) Ujm exp 0,23 (m/s)
Erro relativo 47,8 (%)

Pallai e Nemeth AP, 538,1 (Pa)
(1969) APy o 4545 (Pa)
Erro relativo 18,3 (%)

Yokogawa e Isaka AP, 281,5 (Pa)
(1971) APy o 454,5 (Pa)
Erro relativo 38,1 (%)

Pallai e Nemeth APy 3454 (Pa)
(1969) APy o 339,2 (Pa)
Erro relativo 1,8 (%)

Para a equacdo de Brunello et al. (1974) o erro relativo para a Uj, foi aceitavel,
apresentado valor igual a 1,9 %. O baixo valor do erro relativo demonstra semelhanga entre os

valores tedricos da velocidade de jorro minimo e os valores determinados experimentalmente.

Em relac¢do aos limites da correlag@o, os valores de d,, He, Di e a P, estdo dentro dos limites

estabelecidos, favorecendo a semelhanga entre os resultados tedricos e experimentais. Para D, o
limite da correlacdo € de 30,5 cm e para o angulo da base conica o valor € de 35 °, mas o
equipamento experimental utilizado possui D, de 20 cm e angulo de base cOnica igual a 45 °;
entretanto, mesmo esses dois limites diferindo, nao houve influéncia no erro relativo.

Para Abdelrazek (1974) o erro ficou acima do satisfatério (34 %) e foi observado que os

pardmetros de D, d,, P, 9, D./D; e o angulo da base coOnica, estavam fora dos limites

estabelecidos para esta correlacdo. Nesta correlacdo, os valores experimentais foram superiores

aos valores obtidos pela correlacio.
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Na correlagdo de Mathur e Gishler (1965), o erro relativo da Uj, também foi
insatisfatorio, pois ficou acima de 20 %, sendo o valor experimental inferior ao valor calculado
pela correlacdo. Para esta equagao, apenas o parametro de Hy/D,, ndo correspondeu ao limite da
correlacdo, pois devido a massa de sementes utilizada ser pequena, de 450 gramas, o valor da
altura do leito fixo Hy foi de apenas 4,5 cm e, portanto, a relagdo entre Hy/D, (4,5 cm/20 cm) foi
de 0,225, enquanto que, de acordo com a correlagdo, este valor deve ficar na faixa de 1,3 a 6,7
cm.

Para APy, a equacdo de Pallai e Nemeth (1969) apresentou valores tedricos e
experimentais com mesma ordem de grandeza e o erro relativo foi aceitdvel e igual 18,3 %. Nesta
correlacdo o valor de D, estd dentro das condi¢des operacionais estabelecidas, porém, a relacio
entre a altura de leito fixo e o didmetro da coluna (Ho/D. > 1) ndo estd, pelos motivos explicitados
acima. Apesar disso, a correlacido se mostrou satisfatoria.

A equacdo de Yokogawa e Isaka (1971) apresentou erro relativo de 38,1 %, ou seja,
acima do valor de 20 % considerado aceitdvel. Neste caso, o erro relativo pode ter sido alto pelo
valor do diametro do orificio D; igual a 5 cm, que estd fora do limite da correlagdo onde D; deve
ser um valor entre 0,5 a 3,0 cm.

Para a AP; o erro relativo foi aceitdvel sendo igual a 1,8 %. Neste caso apenas um limite
da correlacdo foi explicitado pelos autores: D, deve ser um valor na faixa de 15,2 a 61 cm, que
compreende a dimensdo do equipamento utilizado, onde D, € igual a 20 cm.

Como observado, os trés pardmetros analisados (Ujn, APy, € APg) pelas correlagdes da
literatura estdo relacionados com a geometria do leito (dimensdes do cilindro mais o dngulo de
inclinacdo da base cOnica) e com as caracteristicas fisicas das sementes (didmetro, densidade e
esfericidade). Desta maneira, os erros relativos foram influenciados pelas dimensdes do
equipamento utilizado no experimento, assim como pela ampla faixa de distribuicdo do didmetro

das sementes (2,2 mm a 4,8 mm), e pelo formato achatado e de pouca circularidade (¢ = 0,52),

favorecendo o aumento do erro relativo uma vez que as relagdes empiricas foram determinadas
com particulas esféricas de baixa variacdo de tamanho.

Além das equacdes empiricas citadas, para a Uj, foram analisadas outras cinco equagoes
(OGINO et al. (1993); PALLAI e NEMETH (1969); CHOI e MEISEN (1992); UEMAKI et al.
(1983) e SAN JOSE et al. (1996)), porém, os valores dos erros relativos médios ficaram acima de
80 %. Para a AP,, outras duas equacdes foram testadas (OGINO et al. (1993) e SAN JOSE et al.
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(1996)) mas, os erros relativos foram maiores do que 50 %. Em relacdo a AP, também foi
analisada a equacdo de San Jose et al. (1996) que apresentou erro relativo superior de 100 %.

Pelos altos erros obtidos utilizando essas correlagdes, os resultados nao foram apresentados.

5.3. Analise do processo de recobrimento

Durante o processo de recobrimento com a suspensdo A, observou-se pouca adesdo do
filme ao produto. Apesar de esta suspensao ter sido invidvel para o recobrimento das sementes de
fedegoso, Almeida (2002) obteve bons resultados no recobrimento de sementes de brocolos
obtendo uniformidade no filme, constante circulacdo das particulas no leito durante a atomizacao
e uma Otima solubilidade em &4gua livre, o que é essencial no processo de germinagdo das
sementes.

Em relagcdo a concentracdo de sélidos (CS), foi determinada uma CS de 0,1042 + 0,001
kg/kg para a suspensdo A, enquanto que, Almeida (2002) determinou para a mesma suspensao
uma CS igual a 0,1100 kg/kg, valor préximo ao obtido neste trabalho.

Na formulacio da suspensdo B foi acrescido o componente Tween 80®, com o intuito de
diminuir a tensdo superficial e facilitar o espalhamento da gota. Entretanto, verificou-se nos testes
preliminares que, assim como a suspensao A, a suspensdo B teve pouca aderéncia as particulas
deixando falhas e, portanto, caracterizando um recobrimento insatisfatorio. Para esta suspensdo, a
concentracdo de sélidos foi de 0,1165 + 0,30 kg/kg. O tempo de atomizacdo foi cessado em 96
minutos, pois passado este tempo, as particulas ainda ndo tinham sido recobertas devido a falta de
aderéncia, inviabilizando a finaliza¢do do experimento.

Para a suspensdo C, as andlises preliminares mostraram que os sélidos da suspensio
aderiam mais facilmente as particulas, obtendo-se um filme uniforme e de maior espessura. Para
esta formulacdo, as concentracdes de s6lidos de todos os testes preliminares foram superiores as
concentracdes das suspensdes A e B. Deste modo, a suspensdo C foi a escolhida para realizacio
do recobrimento definitivo, j4 que as suspensdes A e B ndo geraram resultados positivos. Os
valores obtidos na caracterizacdo fisica da suspensdo C estdo na Tabela 5.3 e a Figura 5.5

representa o produto final obtido.
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Tabela 5. 3: Caracterizagao fisica da suspensdo C de recobrimento

CS P susp o
(kg/kg) (kg/m?) (mN/m)

0,2003 £ 0,005  1032,800 + 0,003 71,624

Figura 5. 5: Sementes recobertas com a suspensio C.

Conforme j4 citado, para a atomizagdo, foram definidas uma vazdo da suspensdo de 2
ml/min e uma pressao de 2 psig e nestas condi¢des, o processo de recobrimento teve duracao total
382 minutos. Costa (2010) e Costa et al. (2010), analisando o recobrimento de sementes de jambu
obtiveram bons resultados para uma vazio de suspensdo de 6 ml/min com pressdo de atomizagdo
de 5 psig, que sdo valores maiores porém, com a mesma ordem de grandeza dos utilizados nesta
pesquisa.

Durante os experimentos, verificou-se que valores acima de 2 ml/min provocavam o
empacotamento do leito com aglomeracdo das sementes, ndo sendo possivel operar o leito com
valores maiores do que o mencionado e para pressdes de atomizagdo acima de 2 psig, a fonte de
jorro era prejudicada e o leito perdia a condi¢do de estabilidade dindmica.

Almeida e Rocha (2008) avaliaram o efeito das condi¢des operacionais no processo de
recobrimento de sementes de brdcolos e constataram que valores menores de pressdo de
atomizacao influenciam positivamente na eficiéncia do processo.

Em relagcdo a temperatura de entrada do ar, o valor especificado foi de 70 °C, entretanto,
deve-se enfatizar que a temperatura dentro do leito de jorro onde as sementes estavam sendo
recobertas, foi acompanhada durante o processo, resultando em média igual a 50 °C. Em Costa
(2010) e Costa et al. (2010) a temperatura do ar de 45 °C foi aplicada para o recobrimento de
sementes de jambu, enquanto que Almeida e Rocha (2008) obtiveram bons resultados para

temperatura de entrada do ar de 70 °C.
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A tensdo superficial obtida para a suspensdo C foi de 71,6 £ 2,4 mN/m, valor superior,
mas de mesma ordem de grandeza aos encontrados na literatura para outras suspensdes de
recobrimento, com outros polimeros. Durante o estudo da influéncia das caracteristicas de cinco
suspensdes no processo de recobrimento de particulas em leito de jorro, Donida et al. (2005)
obtiveram valores de tensdo superficial de 66,3 + 0,08 mN/m e de 64,3 + 0,63 mN/m. Marques
(2007) estudando a adesdo particula-suspensao obteve valores de tensdo superficial iguais a 67,5
+ 0,65 mN/m e 60,1 £ 1,2 mN/m. Assim como na suspensao C, as formulagdes de Donida et al.
(2005) e de Marques (2007), com outros polimeros, para os valores de tensdo superficial citados,
ndo incluiram em sua composicdo o surfactante Tween 80° para reducdo da tensdo superficial.

Os crescimentos experimental e tedrico e a eficiéncia do processo de recobrimento com a
suspensdo C foram obtidos conforme as Equacdes 4.8, 4.9 e 4.10, e os valores encontrados estao

indicados na Tabela 5.4.

Tabela 5. 4: Crescimentos experimental e tedrico e eficiéncia do processo de recobrimento.

5exp 5teérico n
(%) (%) (%)
24.8 39,4 63

Baseado nos padrdes dos processos farmacéuticos, em que rendimentos acima de 60 %
sdo considerados satisfatorios (PORTER e HOGAN, 1984), o rendimento de 63 % obtido neste
trabalho foi também considerado satisfatério, principalmente porque para as sementes em questao
ndo hd informacdes na literatura a respeito de processos de recobrimento em leito de jorro e, além
disso, trata-se de uma particula ndo circular, com formato achatado e com alta variabilidade de
tamanho entre as particulas, o que dificulta o processo como um todo.

Donida et al. (2005), trabalhando com esferas de vidro com variagdo de diametro e
tamanho insignificantes, obteve uma eficiéncia de 75 %, enquanto que Costa (2010) e Costa et al.
(2010) conseguiram eficiéncia de aproximadamente 45 % estudando o recobrimento de particulas
nao uniformes.

O crescimento relativo de particulas recobertas em leito de jorro abrange uma grande

faixa de valores, dependendo do produto e da finalidade do recobrimento.
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No recobrimento de uréia para evitar a excessiva volatilizagdo do nitrogénio, Rosa e
Rocha (2010) obtiveram resultados de crescimento experimental na faixa de 1,6 a 2,6 %. Apesar
de ser um crescimento bastante inferior aos obtidos neste trabalho, os autores conseguiram evitar
em até 57 % as perdas de nitrogénio em relagdo a uréia ndo recoberta.

Rocha (2006) trabalhou com recobrimento de extratos fitoterdpicos em leito de jorro, cujo
crescimento ficou entre 7,3 e 15,9 %, enquanto Costa (2010) obteve crescimento de 25,6 % no
recobrimento de sementes de jambu e Almeida (2002) obteve crescimento de 6,95 % no

recobrimento de brdcolos.

5.4. Verificacao das imagens capturadas pelo MEV

O microscopio eletronico de varredura (MEV) permitiu a visualizacio da camada
superficial e do perfil do corte radial das sementes in natura, escarificadas e recobertas.

A Figura 5.6 representa as imagens para as sementes in natura. Foi verificado que as
sementes de S. macranthera possuem uma superficie composta por linhas de fraturas (imagens A
e B) e que a camada de cera, ou cuticula presente na superficie, € do tipo ornamentacdo pontuada,
bastante visivel na imagem superficial (C) com aumento de 7000x.

A imagem (D) representa a visdo geral do corte radial onde se distinguem a testa, o
endosperma e o cotilédone. A imagem (E) mostrou que o endosperma é composto por uma
parede espessa que também pode ser chamada de carboidrato de parede. Ainda nesta imagem, foi
possivel distinguir que a testa € composta por trés camadas distintas: camada de cera, camada de
células compactadas e camada de células empalhicadas com parede lignificada, sendo esta ultima

mais evidente na imagem F com ampliacdao de 3000 vezes.
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(F)

Figura 5. 6: Imagens do MEV para sementes in natura.
(t - testa; ed - endosperma; co - cotilédone; pl - parede lignificada; cc - células compactadas; ce - camada de cera)
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Na Figura 5.7 estdo as imagens das sementes escarificadas quimicamente em &cido
sulfirico por 20 minutos. Verificou-se que mesmo apds a escarificacdo quimica, ainda € possivel
distinguir as linhas de fraturas, mas, o que se vé nas imagens G, H e I sdo as células de parede,
pois a camada de cera que ficava acima da parede lignificada foi removida pelo 4cido.
Comparando as imagens (F) e (L), o efeito da remoc¢do da camada de cera pelo acido sulfirico
fica mais evidente; em (L), que representa a semente escarificada, ndo ha mais a camada de cera.
As demais partes da estrutura fisica das sementes permaneceram sem alteragdes, indicando que o
tempo de escarificagdo quimica de 20 minutos foi eficiente na remog¢do da cera sem causar outros

danos as sementes.
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Figura 5. 7: Imagens do MEV para sementes escarificadas.
(pl - parede lignificada)

A andlise visual da espessura e da homogeneidade do filme obtido no processo de

recobrimento foi realizada através das imagens da Figura 5.8.

64



Corte radial

3000X 1000X
©) (R)
Figura 5. 8: Imagens do MEV para sementes recobertas.
(ER - espessura do recobrimento; co - cotilédone; pl - parede lignificada)

As imagens superficiais M, N e O indicaram satisfatéria uniformidade e homogeneidade
do filme de recobrimento formado ao redor das sementes. No corte radial, as imagens P, Q e R

deram destaque ao perfil da camada de recobrimento.
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Comparando as imagens E e Q para as sementes in natura e recobertas respectivamente,

foi observada a obten¢do de uma camada de recobrimento mais espessa do que a camada de cera

existente nas sementes in naturd.

5.5. Isotermas de adsorcao

As Figuras 5.9 e 5.10 representam as isotermas de adsorcdo obtidas pelo equipamento
DVS (Dynamic Vapor Sorption) para as sementes in natura e recobertas, respectivamente. A

faixa de umidades relativas utilizada na confeccao das curvas foi de 30 a 95 %.

11,0 1 .
—m— Sementes in natura

10,9

10,8 /
10,7 4 /

10,6 /'

10,5 /

2
Xeq (kgHzolkgmassa seca)' 10

10,4 4 .

10,3 1 L I R A B L R L
20 30 40 50 60 70 80 90 100
Umidade relativa (%)
Figura 5. 9: Curva de adsor¢@o para as sementes in natura, T =26 °C.
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Figura 5. 10: Curva de adsorcdo para as sementes recobertas, T = 25 °C.

Na Figura 5.9 verificou-se que a umidade de equilibrio das sementes para 30 % de
umidade relativa do ar foi de 10,42 % e para 95 % de umidade o valor foi de 10,87 %,
representando um acréscimo total de apenas 4,17 %. A Figura 5.10, mostra as sementes
recobertas, o acréscimo foi de 4,78 %, pois a umidade de equilibrio passou de 7,96 % para 8,36
%.

Considerando a ampla faixa de umidades utilizadas (30 a 95 %), a variacdo da umidade de
equilibrio foi pequena em ambos os casos, indicando baixa adsor¢ao umidade.

A principal diferenga entre as curvas de adsor¢do para as sementes in natura e recobertas
estd na trajetoria. Enquanto as sementes in natura tiveram um comportamento proximo ao linear,
as recobertas apresentaram uma curva tipo exponencial com maior adsor¢do apenas para valores
de umidade relativa maiores que 76 %.

Classificando a trajetéria das curvas obtidas segundo Brunauer et al. (1940), foi
observado que a curva de adsor¢do das sementes in natura se assemelha a curva tipo V, enquanto

a curva das sementes recobertas se assemelha ao tipo III (Figura 5.11).
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Figura 5. 11: Classificacdo das curvas de adsor¢do para as sementes in natura e recobertas.

De acordo com Miranda (2002), ambas isotermas ocorrem para materiais com interagao
adsorvente-adsorbato fraca, mas na isoterma tipo III, das sementes recobertas, as interacdes entre
o adsorbato e o adsorvente sdo maiores com as camadas ja adsorvidas do que com a superficie
adsorvente e, portanto, a adsorcao € facilitada pelas interacdes do adsorbato a partir da segunda
camada.

As sementes in natura mostraram adsor¢do quase linear logo apds os 30 % de umidade
relativa, porém, esta adsorcdo estd ligada a saturacdo da superficie das sementes, pois como
mencionado anteriormente, essa espécie florestal possui dorméncia tegumentar devido a
impermeabilidade a dgua e, portanto, o acréscimo da X, € referente a saturagdo superficial.

No caso das sementes recobertas, a curva da isoterma quase ndo apresentou adsorcao até
valores proximos a 70 % de umidade relativa. A partir deste ponto, foi observado um aumento
mais acentuado da adsorcao.

As isotermas de adsorcdo das sementes in natura e recobertas foram ajustadas pelos
modelos de Caurie, GAB, Oswin, Peleg e Smith e os valores dos coeficientes A, B, C, n e m, dos
coeficientes de determinacdo, R?, e dos desvios relativos médios, E(%), para cada uma das

equacdes, estao descritos na Tabela 5.5.
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Tabela 5. 5: Valores dos pardmetros R’>e E(%) para cada modelo de ajuste de isoterma de

adsorc¢ado analisado.
Constantes, R2? e

Modelos . . L 1. In natura Recoberta
Desvio relativo médio
Temperatura °C) 26 25
Caurie A 2,325 2,048
B 0,062 0,062
R2 0,995 0,857
E (%) 0,09 0,65
GAB XM 10,231 7,760
C 16,528 x 10° 56,842 x 10°
K 0,060 0,060
R2 0,995 0,860
E (%) 0,09 0,65
Oswin A 10,548 7,995
B 0,011 0,012
R2 0,987 0,946
E (%) 0,19 0,44
Peleg A 10,759 4,104
n 0,027 0,032
B 0,182 4,104
m 7,024 0,032
R2 0,998 0,781
E (%) 0,07 0,76
Smith A 10,430 8,237
B 0,164 0,594
R2 0,954 0,981
E (%) 0,36 0,27

Baseado nos valores de R*e E(%) todos os modelos analisados mostraram bons ajustes
para a curva de adsor¢do das sementes in natura, sendo que o modelo de Peleg foi o que
apresentou menor desvio relativo médio seguido do maior valor para o coeficiente de

determinag@o. Em contrapartida, o modelo de Smith foi o que indicou maior valor de E(%) e um

menor R”.
Para as sementes recobertas, os ajustes ndo foram tdo bons quanto aos obtidos para as

sementes in natura. Dentre os modelos testados, o modelo de Smith foi o que indicou menor

desvio relativo médio seguido de um maior valor de R*, e o modelo que menos se ajustou
curva de adsorcdo das sementes recobertas foi o de Peleg.
A andlise dos residuos para os modelos que mais se ajustaram as curvas de adsor¢do esta

representada nos gréficos das Figuras 5.12 e 5.13.
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Figura 5. 12: Distribuic¢do dos residuos para as sementes in natura.
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Figura 5. 13: Distribui¢@o dos residuos para as sementes recobertas.
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Para as sementes in natura, cujo melhor ajuste de isoterma foi com o modelo de Peleg,
verificou-se uma melhor distribuicdo dos residuos em relagdo aos observados para as sementes
recobertas (Figura 5.13), na qual o melhor modelo de ajuste foi o de Smith. Entretanto, os dois
ajustes apresentaram distribuicdo dos residuos aleatéria e com valores positivos e negativos,
satisfazendo também esse critério para o ajuste dos dados aos modelos testados.

As Figuras de 5.14 a 5.23 mostram as isotermas de adsor¢do e os respectivos ajustes dos

cinco modelos matematicos analisados.
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Figura 5. 14: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Caurie (sementes in natura), T = 26 °C.
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Figura 5. 15: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Caurie (sementes recobertas), T = 25 °C.
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Figura 5. 16: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de GAB (sementes in natura), T =26 °C.
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Figura 5. 17: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de GAB (sementes recobertas), T =25 °C.
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Figura 5. 18: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Oswin (sementes in natura), T =26 °C.
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Figura 5. 19: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Oswin (sementes recobertas), T = 25 °C.
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Figura 5. 20: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Peleg (sementes in natura), T = 26 °C.
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Figura 5. 21: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Peleg (sementes recobertas), T =25 °C.
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Figura 5. 22: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Smith (sementes in natura), T = 26 °C.
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Figura 5. 23: Ajuste da isoterma de adsor¢do modelo de Smith (sementes recobertas), T =25 °C.
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Conforme os resultados descritos na Tabela 5.5, e mostrados nos gréficos das Figuras
5.14 a 5.23, verifica-se que para o grupo in natura, o melhor ajuste obtido foi com o modelo de
Peleg e o pior ajuste foi com o modelo de Smith enquanto que, para as sementes recobertas,
ocorreu o contrdrio: o modelo que mais se ajustou foi o de Smith e o modelo de Peleg mostrou o
pior ajuste entre todas as equagdes analisadas.

Fantinatti et al. (2005) concluiram que para a isoterma de sorcdo de sementes de pinus

taeda in natura a 25 °C, o melhor ajuste obtido foi com o modelo de Peleg com valor de R’ igual
a 0,997 e Francisco et al. (2007) também obtiveram o melhor ajuste para a isoterma de sor¢do de
sementes de feijoeiro, cultivar Tibatd, a 25 °C, através da equacdo de Peleg, com desvio relativo
médio de 2,38 %.

Em relacdo ao modelo de Smith, melhor ajuste para as sementes recobertas, alguns
resultados sdo encontrados na literatura para diversos produtos.

Alcantara et al. (2009) observaram que o mesmo modelo apresentou valores de E(%) e

de R’ insatisfatérios, com distribui¢io ndo aleatéria dos pontos para isotermas de adsorcdo do
pedinculo seco do caju a 20, 30, 35 e 40 °C sendo, portanto, um ajuste nao confidvel

estatisticamente para este tipo de produto. J4 para graos do urucuzeiro, Andrade et al. (2002)
determinaram R’ igual a 0,836, valor ainda inferior ao obtido com as sementes de fedegoso

recobertas ( R* = 0,981).

Comparando os modelos de Caurie e de GAB para cada um dos grupos (recobertas e in
natura) foi verificado que ndo ocorreu diferenca nos ajustes, pois os valores de E(%) e R> foram

idénticos ou muito préximos uns dos outros.

Para o modelo de GAB a estimativa do valor do grau de umidade da monocamada, XM, é
importante, pois a deterioracdo de produtos alimenticios e/ou vegetais € muito pequena quando os
mesmos sdo armazenados abaixo de XM. Isso ocorre porque, abaixo do grau da monocamada, a
agua estd fortemente ligada ao produto e nao € envolvida em reacdes de deterioragdo, quer como
solvente ou como um dos substratos (COSTA, 2010).

O ajuste do modelo de GAB indicou que as sementes de fedegoso in natura apresentaram
grau de umidade da monocamada superior ao das sementes recobertas (10,231 e 7,760,

respectivamente). Dados da literatura indicam diversos valores de XM que podem variar com a
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faixa de temperatura utilizada na determinacdo das curvas de adsor¢do e com a composi¢ao
quimica e fisica de cada espécie.

Goneli (2008) utilizou na determinacgdo da isoterma de adsor¢ao uma faixa de temperatura
entre 25 a 55 °C e obteve para sementes de mamona um XM médio igual a 4,39. Para sementes
de quinoa, Tolaba et al. (2004) obtiveram XM de 7,29 para temperaturas entre 20 a 40 °C e Costa
(2010) determinou para sementes de jambu XM de 3,59, também com temperaturas na faixa de
20 a 40 °C.

Silva (1985) concluiu que a equagdo de Caurie forneceu um ajuste confidvel para as

isotermas de sor¢cdo de cebola desidratada e obteve valores de R? entre 0,955 a 0,998. Para as

sementes de fedegoso, o modelo de Caurie mostrou ajuste satisfatério para o grupo in natura,
cujo valor de R’ foi de 0,995, enquanto que para as sementes recobertas, 0 mesmo modelo gerou

um valor de R”igual a 0,857, denotando pouca confiabilidade no ajuste.

Nos trabalhos de Picelli et al. (2009), Alcantara et al. (2009), Moraes et al. (2007),
Almeida et al. (2003), Gomes et al. (2002) e Almeida et al. (1999), o modelo de GAB foi o que
melhor representou os ajustes das isotermas, indicando que este modelo abrange, com
confiabilidade de ajuste, diversos tipos de produtos.

O modelo de Oswin ficou numa faixa mediana quando comparado aos demais modelos,
pois os valores de E(%) e de R’ foram intermedidrios em relacdo aos outros resultados obtidos.

Pena e Mendonga (2009) avaliaram sete equacOes de ajuste de isotermas para fibra residual de
maracujd e dentre os modelos utilizados com as sementes de S. macranthera, tais autores
obtiveram que os modelos de GAB e Oswin podem ser utilizados com excelente precisdo na
predicdo da isoterma de sor¢d@o da fibra do maracuja.

Baseado nos resultados de ajuste das isotermas obtidos neste trabalho pode-se concluir

que o processo de recobrimento influenciou o comportamento das curvas de adsor¢do, fato este

comprovado pelos diferentes valores de R*e de E(%) determinados para cada um dos modelos

analisados.
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5.6. Qualidade fisiologica das sementes durante o armazenamento
5.6.1. Grau de umidade e germinacao
Durante os 380 dias de armazenamento o grau de umidade médio foi de 9,25 % + 0,30
para o grupo de sementes in natura e 7,12 % + 0,57 para as sementes recobertas.
O grau de umidade das sementes recobertas apresentou um acréscimo superior ao das
sementes in natura, porém, durante todo o periodo analisado, o grupo de sementes recobertas
manteve grau de umidade inferior ao das sementes in natura. A variagdo do grau de umidade ao

longo do periodo analisado pode ser visualizada na Figura 5.24.
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Figura 5. 24: Grau de umidade das sementes in natura e recobertas ao longo do periodo de armazenamento.

Inicialmente, as sementes recobertas apresentaram valores bem mais baixos de grau
umidade, pois durante o processo de recobrimento elas perderam dgua para o ar de entrada do
equipamento de leito de jorro, ajustado em 70 °C. Almeida (2002) ndo realizou armazenamento
por longo periodo, mas verificou em seus estudos que, para todos os ensaios, as sementes de
brécolos recobertas também apresentavam grau de umidade inferior em relacdo as sementes sem
recobrimento.

Ap6s os 210 dias de armazenamento foi observada menor variacdo do grau de umidade
para as sementes in natura enquanto que para as recobertas, a partir deste periodo, foi verificada

uma alternancia tendendo ao acréscimo do grau de umidade.
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Apesar de estarem armazenadas sob as mesmas condicdes de temperatura e umidade
relativa, as sementes in natura apresentaram menor variacdo do grau de umidade devido a
impermeabilidade do tegumento. Para as sementes recobertas, a variacdo do grau de umidade
pode estar relacionada as aberturas periddicas das embalagens onde as sementes foram
armazenadas. Para cada periodo do armazenamento, as embalagens eram abertas para realizacao
das andlises e, desta maneira, a umidade relativa do ar dentro da embalagem pode ter sido
alterada.

De acordo com Toledo e Marcos Filho (1977) o grau de umidade para conservagdo de
sementes em geral, durante 1 ano de armazenamento, pode variar entre 11 a 14 % e para periodos
superiores a 1 ano, o grau de umidade deve ser inferior a 11 %. Em relacdo as sementes de S.
macranthera in natura ou recobertas verificou-se que a média do grau de umidade foi inferior ao
valor de 11 % em todo o periodo do armazenamento.

Na Tabela 5.6 estdo os resultados da andlise estatistica para as porcentagens de
germinagdo ao longo dos 380 dias. Para os trés grupos de sementes foi observada diferenca

significativa entre as porcentagens de germina¢do nos diferentes periodos.

Tabela 5. 6: Analise estatistica das porcentagens de germinacdo para as sementes in natura,
escarificadas e recobertas.

Periodo In natura Escarificadas Recobertas
(dias) (%) (%) (%)
0 8,5 abc 94,5 a 85,0a
30 12,5 bed 92,0 abc 78,0 abc
70 6,0 a 90,5 abcd 80,0 bc
100 11,5 bed 89,5 abcd 80,0 abc
140 7,5 ab 88,5 bede 79,0 abc
170 15,0d 93,0 abc 74,0 ¢
210 8,0 ab 835e 82,5 ab
240 12,0 bed 94,0 ab 81,0 abc
280 15,0d 87,5 cde 84,0 ab
350 13,5cd 83,0¢ 76,0 bc
380 17,0d 86,5 de 79,5 abc
Média 11,5 89,3 80,8
Desvio padrao 3,6 4,7 4,7

Meédias seguidas pela mesma letra na coluna, ndo diferem entre si pelo teste Tukey a 5 % de probabilidade.

Devido a dorméncia tegumentar presente na espécie em estudo, as sementes in natura
tiveram valores de germinagdo bem menores do que as demais, apresentando um valor médio de

11,5 % £ 3,6. Lemos Filho et al. (1997) pesquisando diferentes tratamentos de quebra de
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dorméncia, também obtiveram baixos valores de geminacao ao utilizarem sementes in natura de
S. macranthera como testemunha de suas andlises.

Ao longo dos 380 dias as sementes escarificadas apresentaram maior variacdo nas
porcentagens de germinacdo quando comparadas as sementes recobertas, porém, estas ultimas
apresentaram média de germinacdo inferior as escarificadas (80,8 % + 4,7 para sementes
recobertas e 89,3 % + 4,7 para as escarificadas). Almeida (2004) apds peletizar sementes de
fedegoso com areia e adesivo a base de cola Cascorez Extra, obteve reducdo significativa na
porcentagem de germinagao.

Os menores valores de germinacdo para as sementes recobertas podem estar relacionados
ao grau de umidade inicial das sementes no inicio do processo de recobrimento (10 %), em
conjunto com a temperatura do ar atingida dentro do leito de jorro. Foi verificado que no leito de
jorro, onde as sementes estavam sendo recobertas, a temperatura do ar era ao redor de 50 °C. De
acordo com Popinigis (1985) as sementes com grau de umidade de 10 % podem sofrer injdrias
térmicas quando expostas a temperaturas superiores a 43 °C, desta maneira, este pode ter sido um
dos fatores que influenciaram as porcentagens de germinacdo das sementes recobertas, porém,
nao foi possivel reduzir a temperatura do ar de entrada do equipamento porque a suspensao de
recobrimento ndo secava ao atingir as sementes, formando aglomerados e inviabilizando o
processo.

A maior variacdo nos resultados de germinacdo das sementes escarificadas também foi
comprovada pela andlise de varidncia (ANEXO II - Tabela ANOVA). De acordo com este
critério, ambos os grupos apresentaram valores de P menores do que 0,05, indicando a ocorréncia
de diferenca estatistica, porém, as escarificadas tiveram valor de P inferior ao das recobertas
(0,0030 e 0,2102, respectivamente) e, portanto, para o grupo das sementes escarificadas, a
diferenca estatistica foi maior. Além disso, também foi observado que para as sementes
recobertas a porcentagem de germinacdo inicial e apos os 380 dias ndo diferiu entre si, 0 que ndo
ocorreu com as sementes escarificadas e in natura.

A maior homogeneidade nos resultados das porcentagens de germinac@o ocorrida para as
sementes recobertas ¢ um fator positivo em termos de producdo, pois a maior homogeneidade
facilita 0 manuseio e as atividades em campo.

O gréfico da Figura 5.25 representa o comportamento da germinacdo para os trés grupos

de sementes.
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Figura 5. 25: Germinacao das sementes in natura, escarificadas e recobertas ao longo do periodo de armazenamento.

As curvas referentes as sementes escarificadas e recobertas mostraram queda de
germinacdo até o periodo de 140 dias. Apods este periodo, ambos os grupos tiveram variacdes nas
porcentagens de germinagao.

Para as sementes in natura, o comportamento foi diferente. Até o periodo de 240 dias,
este grupo manteve uma germinagdo alternada entre valores mais baixos e mais altos e, apds 0s
240 dias, a germina¢ao mostrou menor variacdo, tendendo a valores mais estaveis.

Santarém e Aquila (1995) armazenaram sementes in natura de S. macranthera, em
embalagem de papel, por um periodo de 2 anos na temperatura de 20 °C, e obtiveram bons
resultados de germinacdo quando associado ao tratamento de quebra de dorméncia por imersao
em 4cido sulftrico antes da semeadura, mas em relacdo a semeadura das sementes sem a quebra
de dorméncia, ndo ha informacdes.

Durante 360 dias, Kano et al. (1978) armazenaram em embalagens plasticas, sementes
florestais in natura de Ip€ dourado, em camara fria com temperatura entre 3 °C e 5 °C e
concluiram que as sementes apresentaram queda de germinacdo para o periodo analisado.

O processo de recobrimento e a formulacdo da suspensdo podem preservar o poder
germinativo das sementes ao longo do armazenamento, mas as caracteristicas quimicas e fisicas
de cada espécie também influenciam na germinacdo. De modo geral, por serem organismos

vivos, as sementes tendem a perder o poder germinativo ao longo do armazenamento.
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A Tabela 5.7 mostra a andlise estatistica entre os valores de germinacdo das sementes
escarificadas e das recobertas para cada periodo do armazenamento e no ANEXO III estdo os

resultados da tabela ANOVA.

Tabela 5. 7: Andlise estatistica entre as porcentagens de germinacao das sementes escarificadas
e recobertas para cada periodo do armazenamento.

Periodo Escarificadas Recobertas
(dias) (%) (%)
0 94,5 A 85,0B
30 92,0 A 78,0 B
70 90,5 A 80,0 B
100 89,5 A 80,0 B
140 88,5 A 79,0 A
170 93,0 A 74,0 B
210 83,5A 82,5 A
240 94,0 A 91,0B
280 87,5 A 84,0 A
350 83,0 A 76,0 A
380 86,5 A 79,5 A
Média 89,3 80,8
Desvio padrao 4,7 4,7

Meédias seguidas pela mesma letra na linha, nao diferem entre si pelo teste Tukey a 5 % de probabilidade.

Neste caso, foi observado que até os 100 dias de armazenamento ocorreram diferencas
significativas entre a germinacdo das sementes escarificadas e recobertas, sendo sempre superior
a germinacdo das sementes escarificadas. Entre os 140 e 240 dias, os valores de germinacgdo
comecaram a mostrar semelhangas, mas ainda com algumas diferencas significativas. A partir
dos 280 dias, ndo ocorreram mais diferencas entre os valores de germinagdo, portanto, concluiu-
se que inicialmente as sementes escarificadas apresentaram melhores resultados, mas com o
passar do periodo de armazenamento, seus valores de germinagdo foram se igualando ao das
sementes recobertas.

Falk (2005) realizou recobrimento de sementes de Pinus elliottii com corantes e
polimeros em tambor rotativo. As andlises de germinac¢do indicaram reducdo significativa do
poder germinativo das sementes recobertas em relacdo a testemunha.

Assim como as sementes de fedegosos recobertas, Costa (2010) observou retardo na
germinacdo das sementes de jambu recobertas em leito fluidizado, mas apds a protusdo da
radicula, as plantulas se desenvolveram normalmente. Medeiros et al. (2006) também observaram

que as sementes de cenoura recobertas no equipamento desenvolvido por Peres (2001), tiveram
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atraso de dois a trés dias na emergéncia de plantulas quando comparado as sementes sem
tratamento.

Em relacdo as sementes de fedegoso recobertas com o componente Eudragit FS 30D°,
ndo hé estudos sobre a influéncia deste ou de outro polimero na germinacdo das sementes para
comparacao.

De modo geral, as sementes recobertas apresentaram germinacgdo inferior a das sementes
escarificadas durante quase todo o armazenamento, porém, as sementes escarificadas tiveram
maior variacdo de germinagdo no periodo de 0 a 380 dias.

Em relacdo as porcentagens de plantulas anormais nas andlises de germinacgdo, tanto as
sementes escarificadas quanto as recobertas ndo indicaram valores expressivos.

Baseado nos valores do grau de umidade ao longo do periodo de armazenamento (sempre
abaixo de 10 %), na temperatura de armazenamento de 5 °C e nos satisfatorios resultados de
germinacdo, verificou-se que as sementes de Senna macranthera apresentaram comportamento
semelhante ao das espécies classificadas como ortodoxas, que sdo espécies que toleram

dessecacdo e baixas temperaturas de armazenamento.

5.6.2. Vigor das sementes
Durante o armazenamento das sementes dos trés grupos, foram observadas diferencas

significativas dos resultados obtidos no teste de envelhecimento acelerado (Tabela 5.8).

Tabela 5. 8: Andlise estatistica das porcentagens de vigor para as sementes in natura, escarificadas e recobertas.

Periodo In natura Escarificadas Recobertas
(dias) (%) (%) (%)
0 11,0 bc 68,5a 76,5 a
30 6,5 ab 78,0 b 75,0 a
70 150 ¢ 83,0b 72,0 ab
100 11,0 bc 65,0a 65,5 bc
140 6,0 ab 68,5a 60,5 cd
170 10,0 be 78,5b 55,5d
210 4,5a 81,5b 66,5 bc
240 9,5 ab 66,5 a 55,5¢cd
280 7,0 ab 80,5b 65,5 bc
350 9,5 ab 23,0 - 55,5d
380 10,5 be 69,0 a 60,5 cd
Média 9,1 73,9 64,4
Desvio padrao 3,0 7,0 7,7

Meédias seguidas pela mesma letra na coluna, ndo diferem entre si pelo teste Tukey a 5 % de probabilidade.
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Assim como no teste de germinacgdo, as sementes in natura apresentaram valores mais
baixos no teste de envelhecimento acelerado em relacido aos demais grupos; porém, este resultado
se refere a dorméncia tegumentar e ndo ao vigor das sementes.

Para as andlises estatisticas das sementes escarificadas, o valor referente ao periodo de
350 dias foi desconsiderado, pois neste periodo a andlise apresentou alta concentragcdo de fungos,
o que influenciou negativamente o resultado do teste de vigor.

Ao longo dos 380 dias do armazenamento, tanto as sementes escarificadas quimicamente
quanto as recobertas tiveram variacdo nas porcentagens de germinacdo apos o envelhecimento
acelerado. A analise de variancia (ANEXO IV - Tabela ANOVA) indicou valores de P muito
baixos, comprovando a existéncia de diferencas significativas nos dois grupos.

Analisando a Tabela 5.8, verificou-se que as sementes escarificadas iniciaram e
completaram o armazenamento com indices de vigor estatisticamente iguais (68,5 % e 69,0 %),
enquanto que, para as sementes recobertas ocorreu queda de vigor entre o tempo 0 e 380 dias
(76,5 % e 60,5 %, respectivamente).

O perfil do vigor das sementes ao longo do armazenamento estd representado na Figura

5.26.
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Figura 5. 26: Vigor das sementes in natura, escarificadas e recobertas ao longo do periodo de armazenamento.

Pela Figura 5.26 foi verificado que as sementes de fedegoso recobertas apresentaram
queda de vigor até o periodo de 170 dias e, deste ponto em diante, ocorreu variacio nos

resultados.
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As sementes in natura e escarificadas mostraram um comportamento alternado durante
todo o periodo analisado ndo sendo possivel identificar uma tendéncia de queda ou aumento nas
porcentagens de vigor.

Comparando o vigor das sementes escarificadas com o das sementes recobertas em cada
periodo do armazenamento (Tabela 5.9 e ANEXO V - Tabela ANOVA), foi observado que até o
periodo de 140 dias ndo ocorreram diferencgas significativas entre os resultados, mas entre 170 e
280 dias, as sementes recobertas sofreram maior influéncia do envelhecimento acelerado,
apresentando valores de vigor mais baixos. No final do armazenamento, aos 380 dias, a andlise

estatistica ndo mostrou diferencgas significativas.

Tabela 5. 9: Andlise estatistica entre as porcentagens de vigor das sementes escarificadas e
recobertas para cada periodo do armazenamento.

Periodo Escarificadas Recobertas
(dias) (%) (%)
0 68,5 A 76,5 A
30 78,0 A 75,0 A
70 83,0 A 72,0 A
100 65,0 A 65,5 A
140 68,5 A 60,5 A
170 78,5 A 55,5B
210 81,5A 66,5 B
240 66,5 A 55,5B
280 80,5 A 65,5B
350 23,0 - 55,5 -
380 69,0 A 60,5 A
Média 73,9 64,4
Desvio padrao 7,0 7,7

Médias seguidas pela mesma letra na linha, ndo diferem entre si pelo teste Tukey a 5 % de probabilidade.

Considerando as médias de vigor durante o periodo avaliado, verificou-se que as sementes
escarificadas mantiveram média de vigor superior ao das sementes recobertas (73,9 % e 64,4 %,
respectivamente). Assim como nos testes de germinacdo, a queda de vigor das sementes
recobertas pode estar relacionada a exposi¢ao das sementes a temperatura de 50 °C durante o
processo de recobrimento no leito de jorro.

A Tabela 5.10 representa o efeito do envelhecimento acelerado em cada um dos grupos
separadamente, ou seja, a andlise estatistica da Tabela 5.10 indica as diferencgas significativas
ocorridas entre as porcentagens de germinacdo antes e apds o periodo de envelhecimento
acelerado e, os ANEXOS VI, VII e VIII mostram as Tabelas ANOVA referentes a esses

resultados para as sementes in natura, escarificadas e recobertas, respectivamente.
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Tabela 5. 10: Efeito do envelhecimento acelerado em cada um dos grupos analisados.

, In natura Escarificadas Recobertas
Periodo o . o . s .
(dias) Germinacio Vigor Germinacio Vigor Germinacio Vigor
(%) (%) (%)
0 85A 11,0 A 94,5 A 68,5B 85,0A 76,5 A
30 12,5 A 6,5 A 92,0 A 78,0 B 78,0 A 75,0 A
70 6,0 A 15,0 B 90,5 A 83,0A 80,0 A 72,0 B
100 11,5A 11,0 A 89,5 A 65,0 B 80,0 A 65,5B
140 75 A 6,0 A 88,5 A 68,5B 79,0 A 60,5 B
170 15,0 A 10,0 A 93,0 A 78,5 A 74,0 A 55,5B
210 8,0 A 45 A 83,5 A 81,5A 82,5A 66,5 B
240 12,0 A 95A 94,0 A 66,5 B 91,0 A 55,5B
280 15,0 A 7,0 B 87,5 A 80,5 A 84,0 A 65,5B
350 13,5A 95A 83,0 - 23,0 - 76,0 A 55,5B
380 17,0 A 10,5 A 86,5 A 69,0 B 79,5 A 60,5 B
Média 11,5 9,1 89,3 73,9 80,8 64,4
Desvio padrao 3,6 3,0 4,7 7,0 4,7 7,7

Médias seguidas pela mesma letra na linha em cada grupo, ndo diferem entre si pelo teste Tukey a 5 % de probabilidade.

Baseando-se na andlise estatistica da Tabela 5.10 verificou-se que o grupo de sementes in
natura apresentou diferenca significativa apenas em 2 dos 11 periodos analisados: 70 e 280 dias.
Entretanto, as porcentagens de germinacao antes e apds o envelhecimento acelerado foram baixas
em todo o periodo avaliado devido a dorméncia tegumentar.

Comparando o resultado da germinacdo com o do teste de vigor, para as sementes
escarificadas verificou-se diferenca significativa em 6 periodos (0, 30, 100, 140, 240 e 380 dias),
ou seja, trés vezes a mais do que para as sementes in natura e, em relacdo as sementes recobertas,
apenas nos primeiros 30 dias de armazenamento ndo foram detectadas diferencgas significativas.

Assim como verificado na comparagdo do vigor entre as sementes escarificadas e as
recobertas para cada periodo do armazenamento (mostrado na Tabela 5.9), os resultados da
Tabela 5.10 também indicam que as sementes escarificadas mantiveram maior viabilidade ap6s o
periodo de envelhecimento.

Para os testes de vigor ndo foi observado presenca significativa de plantulas anormais em
nenhum dos grupos analisados, sendo que 0 mesmo ocorreu nas analises de germinacao.

Ainda em relacdo ao teste de vigor, durante o periodo de envelhecimento acelerado,
verificou-se o crescimento de fungos sobre as sementes escarificadas e in natura em todos os
periodos analisados, mas como as sementes escarificadas apresentaram valores de germinacao

satisfatorios, concluiu-se que esta contaminag@o ndo teve influéncia nos resultados (FIGURA

5.27).
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Figura 5. 27: Contaminagao por fungos durante o periodo de envelhecimento acelerado.
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Para as sementes in natura, o foco de contaminacdo pode estar ligado ao processo de
beneficiamento pds-colheita. As vagens de S. macranthera ficaram expostas ao sol, em terreiro
cimentado, para secagem seguida da remocdo das sementes. Porém, apds chegarem ao
laboratdrio, o lote de sementes apresentava algumas pedras advindas do cimentado e materiais
como terra, folhas e pedagos de vagens.

Em relacdo ao grupo de sementes escarificadas, a proliferacdo de fungos pode ter sido
facilitada pelo alto grau de umidade, pois ap0s a escarificagdo quimica as sementes foram lavadas
em agua corrente para sO entdo serem submetidas ao envelhecimento acelerado. O alto grau de
umidade (préximo a 100%) acompanhado da temperatura de 43 °C utilizada no teste de vigor
facilitam a proliferacdo de fungos.

Ao contrério dos grupos in natura e escarificadas, durante os 380 dias de armazenamento,
as sementes recobertas ndo apresentaram nenhuma contaminacio no processo de envelhecimento
acelerado.

Medeiros et al. (2006) observaram que o recobrimento de sementes de cenoura com
fungicida favoreceu os resultados do teste de vigor, devido a possivel protecdo contra a
incidéncia de fungos que o fungicida ofereceu as sementes.

Apesar de ndo ter sido utilizado nenhum tipo de fungicida na suspensdo de recobrimento
das sementes de fedegoso, pdde-se concluir que a formulacdo a base de Eudragit FS 30D® foi
eficiente na protecdo das sementes em relacdo a incidéncia de fungos durante todo o periodo

analisado.

5.6.3. Resultado do teste de tetrazdlio
O teste de tetrazdlio realizado nas sementes in natura que ndo germinaram apds as
andlises de germinacdo e de vigor indicou que tais sementes estavam com boa viabilidade, pois
apés entrarem em contato com o tetrazdlio, o embrido adquiriu coloragdo avermelhada

demonstrando a vivacidade do tecido (FIGURA 5.28).
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Figura 5. 28: Teste de tetrazdlio indicando a viabilidade das sementes in natura.
(A - antes da imersao em tetrazélio; B - apds imersdo em tetrazolio).

Nas andlises de germinagdo, a média de sementes vivas in natura que nao germinaram foi
de 77,3 % + 1,3 e para os testes de envelhecimento acelerado a porcentagem de sementes vivas
ndo germinadas foi igual a 77,4 % * 1,8. Como os valores das porcentagens de sementes vivas
que ndo germinaram foram praticamente idénticos tanto apds as andlises de germinacdo como
ap6s as andlises de vigor, pode-se concluir que o periodo de envelhecimento acelerado ndo
influenciou de modo significativo o comportamento das sementes in natura. Tal efeito pode estar
relacionado a camada de cera existente nas sementes in natura, conferindo protecao as sementes
quando expostas as condi¢des adversas do teste de vigor.

Ferreira et al. (2004) utilizaram o teste de tetrazdlio para verificar a viabilidade de
sementes de S. macranthera e de S. multijugada. Os autores concluiram que o tetrazélio foi capaz
de diferenciar as sementes vidveis das ndo vidveis com boa eficiéncia e que, portanto, tal analise
pode ser utilizada em laboratdrio para avaliar o potencial de viabilidade destas espécies.

Em relacdo as sementes escarificadas e recobertas, ndo foi necessdrio realizar o teste de
tetrazdlio, pois para esses grupos foi observada apenas a presenca de sementes germinadas e ou
mortas. O fato de ndo haver sementes dormentes nesses dois grupos indica que o tempo de 20
minutos de imersdo em 4cido sulfurico foi suficiente para romper o tegumento e quebrar a

dorméncia das sementes de fedegoso.
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VI - CONCLUSOES

A tese sobre a conservacdo da viabilidade de sementes de Senna macranthera por meio de

recobrimento gerou as seguintes conclusdes:

e As sementes de fedegoso sdo particulas jorrdveis, de alta densidade e indicadas para
contato sélido-fluido do tipo jorro;

e O recobrimento polimérico alterou o peso de 1000 sementes, o didmetro médio de Sauter
e a esfericidade das sementes recobertas em relacdo as in natura;

e As sementes in natura € as recobertas possuem pouca porosidade;

e A fluidez das sementes in natura foi superior ao das sementes recobertas;

e As sementes de fedegoso in natura apresentaram comportamento fisiolégico
caracteristico das espécies ortodoxas;

e A curva fluidodindmica para vazdes crescentes mostrou a existéncia de uma faixa de
velocidades possiveis para se trabalhar em regime de jorro estdvel;

e Para manutencdo do regime de jorro estavel, o processo de recobrimento das sementes de
fedegoso deve ser conduzido com velocidades acima de 0,23 m/s;

e A variagdo de tamanho entre as sementes, o formato achatado, a pouca circularidade da
particula e a altura do leito fixo pequena, influenciaram os valores dos erros relativos;

e Em relacdo as condi¢cdes de operacdo do equipamento, vazdes de suspensdo de
recobrimento acima de 2 ml/min provocaram o empacotamento do leito; o leito de jorro
perdeu estabilidade dindmica para pressdoes de atomizacdo superiores a 2 psig (ou 115
kPa); a temperatura do ar de entrada era de 70 °C, mas dentro do leito de jorro a
temperatura era ao redor de 50 °C;

e O rendimento do processo de recobrimento de 63 % foi considerado satisfatorio;

e Para as sementes recobertas e escarificadas quimicamente em 4cido sulfdrico, as imagens
do MEV e mais a inexisténcia de sementes duras ou dormentes, indicaram que 20 minutos
de imersdo em dcido sulfirico concentrado foram suficientes na remog¢ao da cera;

e As imagens do MEV também mostraram satisfatéria uniformidade e homogeneidade do

filme de recobrimento formado ao redor das sementes recobertas;
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e A suspensdo polimérica modificou a adsor¢ao das sementes e, portanto, a isoterma de
adsor¢do para as sementes in natura foi classificada como sendo do tipo V enquanto que a
isoterma das sementes recobertas foi do tipo III;

e Devido a dorméncia tegumentar as sementes in natura de S. macranthera apresentaram
baixas porcentagens de germinacao e de vigor;

e A formulacdo da suspensdo de recobrimento com o Eudragit FS 30D impediu a

proliferacdo de fungos no teste de envelhecimento acelerado.

Analisando os resultados obtidos neste trabalho sobre a qualidade das sementes recobertas
e ndo recobertas durante o armazenamento, concluiu-se que para o periodo analisado, tais
sementes podem ser armazenadas in natura, dentro de geladeira convencional, na temperatura de
5 °C, sem que o seu potencial de germinacao seja comprometido.

As sementes recobertas apresentaram, em alguns periodos, valores inferiores de
germinagdo, porém, nos ultimos trés periodos do armazenamento, a germinagdo das sementes
escarificadas e recobertas foram estatisticamente iguais. Desta maneira, o recobrimento das
sementes de Senna macranthera viabiliza a manutencdo da qualidade e a mao de obra em campo,
pois as sementes recobertas chegam ao agricultor prontas para o plantio, sem necessidade de
realizacdo de quebra de dorméncia antes da semeadura.

Em relacdo ao vigor, as sementes escarificadas foram mais vigorosas do que as sementes
recobertas.

O filme polimérico desenvolvido a base do polimero Eudragit FS 30D® foi favoravel a
protecdo das sementes em relacdo a disseminacdo de fungos. Esse resultado € conseqii€éncia da
protecdo as sementes proporcionada pelo recobrimento com relagdo a adsor¢ao de umidade, pois
a isoterma de adsor¢do a 25 °C mostrou que as sementes recobertas apresentaram pouca adsorcao

de umidade até valores de umidade relativa do ambiente ao redor de 70 %.
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6.1. Sugestoes para trabalhos futuros

Com base nos resultados obtidos sugere-se testar a suspensdo de recobrimento
desenvolvida nesta pesquisa no recobrimento de sementes cuja viabilidade de armazenamento
seja curta, cerca de 3 a 6 meses.

Devido a verificagdo de que a composicdo da suspensdo de recobrimento evitou a
disseminagdo de fungos, esta suspensdo pode ser utilizada em sementes do tipo recalcitrantes,
pois essas sementes sdo sensiveis a desidratacdo e devem ser armazenadas com grau de umidade
relativamente alto, o que pode facilitar a disseminacdo de fungos.

Para reducdo dos erros relativos verifica-se a necessidade em desenvolver equacdes de
queda de press@do maxima no leito de jorro, queda de pressdo em jorro estavel e velocidade de
minimo jorro, para materiais que possuem variabilidade de tamanho e de formato fisico, pois as
equagdes empiricas utilizadas foram obtidas com particulas esféricas de baixa variacdo de
tamanho.

No caso de sementes, € necessdrio otimizar o processo de operagdo e tentar trabalhar com

temperaturas do ar de entrada mais baixas, evitando que este parametro reduza a viabilidade das

sementes.
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VIII - ANEXOS

8.1. ANEXO I - Tolerancias maximas admitidas entre os resultados de um mesmo lote.

P . 4 x 100 (Sementes) 3 x 100 (Sementes)
Média de Germinagdo (%) Probabilidade (%) Probabilidade (%)
(51-99) (menor que 51) 2,5 1 2,5 1
A B C D E F
99 2 5 5 4 5
98 3 6 7 5 6
97 4 7 8 6 7
9% 5 8 9 7 8
95 6 9 10 8 9
94 7 10 11 9 10
93 8 10 1 9 11
92 9 11 12 10 11
91 10 1 13 10 12
90 11 12 13 11 12
89 12 12 14 11 13
88 13 13 14 12 13
87 14 13 15 12 14
86 15 14 15 13 14
85 16 14 16 13 15
84 17 14 16 13 15
83 18 15 16 14 15
82 19 15 17 14 16
81 20 15 17 14 16
80 21 16 17 15 16
79 2 16 18 15 17
78 23 16 18 15 17
77 24 17 18 15 17
76 25 17 19 16 17
75 26 17 19 16 18
74 27 17 19 16 18
73 28 17 19 16 18
7 29 18 20 16 18
71 30 18 20 16 18
70 3] 18 20 17 19
69 32 18 20 17 19
68 33 18 20 17 19
67 34 18 20 17 19
66 35 19 21 17 19
65 36 19 21 17 19
64 37 19 21 17 20
63 38 19 21 18 20
62 39 19 21 18 20
61 40 19 21 18 20
60 41 19 21 18 20
59 42 19 21 18 20
58 43 19 21 18 20
57 44 19 2 18 20
56 45 19 2 18 20
55 46 20 2 18 20
54 47 20 2 18 20
53 48 20 2 18 20
52 49 20 2 18 20
51 50 20 2 18 20

Fonte: Regras para Anélise de Sementes, Cap. 18 - Tolerancias, Tabela 18.9, pag. 383 (BRASIL, 2009)
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8.2. ANEXO II - Tabelas ANOVA para a germinacio das sementes in natura, recobertas e

escarificadas

ANOVA - Germinacao das sementes in natura no periodo de 380 dias

Soma dos Grau de Média dos

Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 488,909 10 48,8909 3,35 0,0042
Dentro dos grupos 482,0 33 14,6061
Total 970,909 43
ANOVA - Germinagdo das sementes recobertas no periodo de 380 dias
- Soma dos Grau de Meédia dos
Variagéo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 463,636 10 46,3636 1,43 0,2102
Dentro dos grupos 1069,0 33 32,3939
Total 1532,64 43
ANOVA - Germinacgdo das sementes escarificadas no periodo de 380 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 612,545 10 61,2545 3,52 0,0030
Dentro dos grupos 574,0 33 17,3939
Total 1186,55 43
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8.3. ANEXO III - Tabelas ANOVA comparando a germinacio das sementes recobertas e

escarificadas em cada periodo do armazenamento

Tempo 0
- Soma dos Grau de Meédia dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valorde P
Entre os grupos 180,5 1 180,5 10,51 0,0176
Dentro dos grupos 103,0 6 17,1667
Total 283,5 7
Tempo 30 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagéo quadrados liberdade quadrados F observado ~ Valor de P
Entre os grupos 392,0 1 392,0 36,75 0,0009
Dentro dos grupos 64,0 6 10,6667
Total 456,0 7
Tempo 70 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 220,5 1 220,5 9,00 0,0240
Dentro dos grupos 147,0 6 24,5
Total 637,5 7
Tempo 100 dias
— Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 180,5 1 180,5 8,80 0,0250
Dentro dos grupos 123,0 6 20,5
Total 303,5 7
Tempo 140 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valorde P
Entre os grupos 180,5 1 180,5 5,67 0,0547
Dentro dos grupos 191,0 6 31,8333
Total 371,5 7
Tempo 170 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 648,0 1 648,0 17,36 0,0059
Dentro dos grupos 2240 6 37,3333
Total 872,0 7
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Tempo 210 dias

Soma dos

Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 2,0 1 2,0 0,10 0,7681
Dentro dos grupos 126,0 6 21,0
Total 128,0 7
Tempo 240 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 338,0 1 338,0 13,70 0,0101
Dentro dos grupos 148.,0 6 24,6667
Total 486,0 7
Tempo 280 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 24,5 1 24,5 1,00 0,3559
Dentro dos grupos 147,0 6 24.5
Total 171,5 7
Tempo 350 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 0,0 1 0,0 0,00 1,0000
Dentro dos grupos 232,0 6 38,6667
Total 232,0 7
Tempo 380 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 84,5 1 84,5 2,60 0,1580
Dentro dos grupos 195,0 6 32,5
Total 279,5 7
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8.4. ANEXO IV - Tabelas ANOVA para o vigor das sementes in natura, recobertas e

escarificadas

ANOVA - Vigor das sementes in natura no periodo de 380 dias

Soma dos Grau de Média dos

Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valorde P
Entre os grupos 348,182 10 34,8182 2,72 0,0149
Dentro dos grupos 423,0 33 12,8182
Total 771,182 43

ANOVA - Vigor das sementes recobertas no periodo de 380 dias

Soma dos Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 2365,64 10 236,564 7,24 0,0000
Dentro dos grupos 1079,0 33 32,697
Total 3444,64 43

ANOVA - Vigor das sementes escarificadas no periodo de 380 dias

Soma dos Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 1794,0 9 199,333 5,39 0,0002
Dentro dos grupos 1110,0 30 37,0
Total 2904,0 39
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8.5. ANEXO V - Tabelas ANOVA comparando o vigor das sementes recobertas e

escarificadas em cada periodo do armazenamento

Tempo 0
- Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 128,0 1 128,0 4,04 0,0911
Dentro dos grupos 190,0 6 31,6667
Total 318,0 7
Tempo 30 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagéo quadrados liberdade quadrados F observado ~ Valor de P
Entre os grupos 18,0 1 18,0 0,69 0,4372
Dentro dos grupos 156,0 6 26,0
Total 174,0 7
Tempo 70 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 60,5 1 60,5 0,70 0,4333
Dentro dos grupos 515,0 6 85,8333
Total 575,5 7
Tempo 100 dias
— Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 0,5 1 0,5 0,02 0,9001
Dentro dos grupos 175,0 6 29,1667
Total 175,5 7
Tempo 140 dias
- Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 128,0 1 128,0 2,84 0,1427
Dentro dos grupos 270, 6 45,0
Total 398,0 7
Tempo 170 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 1152,0 1 1152,0 18,89 0,0048
Dentro dos grupos 366,0 6 61,0
Total 1518,0 7
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Tempo 210 dias

Soma dos

Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 450,0 1 450,0 9,44 0,0219
Dentro dos grupos 286,0 6 47,6667
Total 736,0 7
Tempo 240 dias
- Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 2420 1 242.0 7,64 0,0327
Dentro dos grupos 190, 6 31,6667
Total 432,0 7
Tempo 280 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 450,0 1 450,0 17,09 0,0061
Dentro dos grupos 158,0 6 26,3333
Total 608,0 7
Tempo 350 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos - 1 - - -
Dentro dos grupos - 6 -
Total - 7
Tempo 380 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 144,5 1 144,5 3,40 0,1148
Dentro dos grupos 255,0 6 42,5
Total 399,5 7
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8.6. ANEXO VI - Tabelas ANOVA comparando a germinacao e o vigor das sementes in

natura em cada periodo do armazenamento

Tempo 0
- Soma dos Grau de Meédia dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 12,5 1 12,5 1,36 0,2872
Dentro dos grupos 55,0 6 9,16667
Total 67,5 7
Tempo 30 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagéo quadrados liberdade quadrados F observado ~ Valor de P
Entre os grupos 72,0 1 72,0 4,24 0,0853
Dentro dos grupos 102,0 6 17,0
Total 174,0 7
Tempo 70 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 162,0 1 162,0 9,72 0,0206
Dentro dos grupos 100,0 6 16,6667
Total 262,0 7
Tempo 100 dias
— Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 0,5 1 0,5 0,20 0,6704
Dentro dos grupos 15,0 6 2,5
Total 15,5 7
Tempo 140 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 4,5 1 4,5 0,63 0,4583
Dentro dos grupos 43,0 6 7,16667
Total 47,5 7
Tempo 170 dias
N Soma dos Grau de Meédia dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 50,0 1 50,0 2,78 0,1466
Dentro dos grupos 108,0 6 18,0
Total 158,0 7
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Tempo 210 dias

Soma dos

Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 24,5 1 24,5 1,62 0,2508
Dentro dos grupos 91,0 6 15,1667
Total 115,5 7
Tempo 240 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 12,5 1 12,5 0,90 0,3785
Dentro dos grupos 83,0 6 13,8333
Total 95,5 7
Tempo 280 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 128,0 1 128,0 8,73 0,0255
Dentro dos grupos 88,0 6 14,6667
Total 216,0 7
Tempo 350 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 32,0 1 32,0 3,10 0,1289
Dentro dos grupos 62,0 6 10,3333
Total 94,0 7
Tempo 380 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 72,0 1 72,0 2,73 0,1493
Dentro dos grupos 158,0 6 26,3333
Total 230,0 7
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8.7. ANEXO VII - Tabelas ANOVA comparando a germinacio e o vigor das sementes

escarificadas em cada periodo do armazenamento

Tempo 0
- Soma dos Grau de Meédia dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 1352,0 1 1352,0 213,47 0,0000
Dentro dos grupos 38,0 6 6,33333
Total 1390,0 7
Tempo 30 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagéo quadrados liberdade quadrados F observado ~ Valor de P
Entre os grupos 392,0 1 392,0 29,40 0,0016
Dentro dos grupos 80,0 6 13,3333
Total 472,0 7
Tempo 70 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 112,5 1 112,5 5,00 0,0667
Dentro dos grupos 135,0 6 22,5
Total 247.5 7
Tempo 100 dias
— Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 1200,5 1 1200,5 75,82 0,0001
Dentro dos grupos 95,0 6 15,8333
Total 1295,5 7
Tempo 140 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 800,0 1 800,0 33,80 0,0011
Dentro dos grupos 142,0 6 23,6667
Total 942.0 7
Tempo 170 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 312,5 1 312,5 5,40 0,0591
Dentro dos grupos 347,0 6 57,8333
Total 659,5 7
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Tempo 210 dias

Soma dos

Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 8,0 1 8,0 0,32 0,5921
Dentro dos grupos 150,0 6 25,0
Total 158.,0 7
Tempo 240 dias
- Soma dos Grau de Meédia dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 1512,5 1 1512,5 55,67 0,0003
Dentro dos grupos 163,0 6 27,1667
Total 1675,5 7
Tempo 280 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 98,0 1 98,0 2,24 0,1848
Dentro dos grupos 262,0 6 43,6667
Total 360,0 7
Tempo 350 dias
— Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos - 1 - - -
Dentro dos grupos - 6 -
Total - 7
Tempo 380 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 578,0 1 578,0 14,69 0,0086
Dentro dos grupos 236,0 6 39,3333
Total 814,0 7
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8.8. ANEXO VIII - Tabelas ANOVA comparando a germinacao e o vigor das sementes

recobertas em cada periodo do armazenamento

Tempo 0
- Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 144,5 1 144,5 3,40 0,1148
Dentro dos grupos 255,0 6 42,5
Total 399,5 7
Tempo 30 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagéo quadrados liberdade quadrados F observado ~ Valor de P
Entre os grupos 18,0 1 18,0 0,77 0,4136
Dentro dos grupos 140,0 6 23,3333
Total 158,0 7
Tempo 70 dias
_— Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 128,0 1 128,0 6,40 0,0447
Dentro dos grupos 120,0 6 20,0
Total 248.,0 7
Tempo 100 dias
— Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 420,5 1 420,5 12,43 0,0124
Dentro dos grupos 203,0 6 33,8333
Total 623,5 7
Tempo 140 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 684.,5 1 684.,5 12,87 0,0115
Dentro dos grupos 319,0 6 53,1667
Total 1003,5 7
Tempo 170 dias
N Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 684,5 1 684,5 16,90 0,0063
Dentro dos grupos 243,0 6 40,5
Total 927.,5 7
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Tempo 210 dias

Soma dos

Grau de Média dos

Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 512,0 1 512,0 11,73 0,0141
Dentro dos grupos 262,0 6 43,6667
Total 774,0 7
Tempo 240 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagao quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 1300,5 1 1300,5 44,59 0,00005
Dentro dos grupos 175,0 6 29,1667
Total 1475,5 7
Tempo 280 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variacao quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 684,5 1 684,5 95,51 0,0001
Dentro dos grupos 43,0 6 7,16667
Total 727,5 7
Tempo 350 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados Fobservado  Valor de P
Entre os grupos 840,5 1 840,5 20,09 0,0042
Dentro dos grupos 251,0 6 41,8333
Total 1091,5 7
Tempo 380 dias
. Soma dos Grau de Média dos
Variagdo quadrados liberdade quadrados F observado  Valor de P
Entre os grupos 722,0 1 722,0 20,24 0,0041
Dentro dos grupos 214,0 6 35,6667
Total 936,0 7
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