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RESUMO

O recobrimento de particulas em leito de jorro tem aplicagbes em diversos produtos como
comprimidos, cosméticos, alimentos, sementes, fertilizantes, etc. No processo de
recobrimento o desempenho é dependente de um conjunto de caracteristicas do s6lido a ser
recoberto, da suspensfo de revestimento, da adesfo liguido-sélido e das condigdes
operacionais. O objetivo deste trabalho ¢ analisar ¢ desempenho do processo de
recobrimento em leito de jorro verificando as influéneias das caracteristicas do sdlido
{tamanho, forma, densidade, porosidade, e Angulo de confato) ¢ da suspensio (densidade,
reclogia, tensdo superficial e molhabilidade). Para este estudo foram utilizados diferentes
tipos de particulas {esferas de vidro, placebos, poliestireno, etc.) e diferentes formulagdes
de suspensdes poliméricas aquosas que oferecam a variacfo das caracteristicas, do sélido ¢
da suspensiio, que influenciam ¢ processo. O recobrimento foi realizado em leito de jorro,
em condigdes operacionais pré-fixadas, para cada conjunto particula-suspensfio, mantendo
estabilidade fluidodindmica do leito para as diferentes particulas. Para quantificar 2
influéncia das caracteristicas do so6lido e da suspenséo no processo de recobrimento foram
avaliadas a taxa de crescimente, a eficiéneia e a gualidade do recobrimento (superficie,
distribuicfo do filme, porosidade). O estudo das influéncias das caracteristicas do solido e
do liguido no processo de recobrimento foi realizado em duas etapas: primeira etapa:o
recobrimente de particulas de propriedades fisicas distintas com uma Unica suspensio de
recobrimento; segunda etapa: recobrimento de um unico tipo de particula com suspens@es
de recobrimento de diferentes caracteristicas fisico-quimicas. Identificou-se que o Angulo
de contato entre a suspensfo de recobrimento € a superficie das particulas pode ser utilizado
como indicativo do tipo de operag3io unitaria a ser obtida no leito de jorro: secagem da
suspensc ou recobrimento das particulas. A ades3o da suspensfio na superficie da
particula, durante o processc de recobrimento e secagem de suspensdo em leito de jorro,
ndo & dependente apenas do trabalho de adesfio, ou seja, das forgas interfaciais, mas de um
conjunto de varidveis como o comportamento fluidodindmico, o atrito inter-particula, a
atomizacio da suspens3o e mudanga da molhabilidade das interfaces durante o processc. A

interacdo inicial da particula inerte-suspensio determina 2 operacfo (recobrimento ou
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secagem), enquanto a interface filme-suspensio, ou seja, forgas de adesdo entre a superficie
recoberta © a suspensio, pode ser responsével pelo processo de recobrimento em relagio a
eficiéncia e crescimento por formacfo de camadas de filme. A eficiénecia do processo
mostrou ser influenciada por uma interferéncia complexa de mais de uma caracteristica, ou
sgja, o resultado de um conjunto de condicles interfaciais, recldgicas, operacionais ¢ de
afornizagdo da suspens#io. Pdde-se verificar que as propriedades fisico-quimicas
influenciam significativamente o crescimento das particulas. As particulas crescem mais
guando a suspens3io de recobrimento possui malor conceniracio de sdlidos, maior
densidade, maior viscosidade aparente e maior forca de adesfo com a superficie da
particula. As mudancas da molhabilidade das interfaces sélido-liquido durante o processo

de recobrimento afetam 2 eficincia do processo.

Palavras-chave: recobrimento, leito de jorro, secagem, molhabilidade, ades#o, suspenstes

poliméricas aquosas, angulo de contato, tensdo superficial.
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ABSTRACT

Coating of particles in spouted bed can be applied to several products such as tablsts,
cosmetics, foodstuff, seeds, fertilizers, efc. In the coafing process, the performance depends
upon the characteristics of the solids to be coated, the coating suspension, the liquid-sohd
adhesion and the operational conditions. The objective of this work is to analyze the
performance of the coating process into a spouted bed venfying the influences of the sohid
characteristics (size, shape, density, porosity and contact angle} and the suspension
characteristics (density, rheology, surface tension, and wettability}. To accomplish that,
different types of particles were used {glass beads, placebo’s tablets, polystyrene, etc) and
different aqueous polymeric suspension formulations to obtain the variation in the
characteristics to be studied, and influence the process. The study of the influences of the
solid and the Hquid characteristics in the coating process were carried out in two steps. First
step: coating of the particles with different physical properties using a single suspension
formulation; second step: coating of a single type of particle using coating suspensions with
different physicochemical properties. It was identified that the contact angle between the
coating suspension and the particles surface can be used as an indicator of the type of unit
operation obtained in the spouted bed: suspension drying or particle coating. Suspension
adhesion on the particle surface, during the coating and the drying into a spouted bed, is not
dependent only on the adhesion work (interfacial forces), but also on a series of variables
like the fluid dynamic behavior of the bed, inter-particles friction, suspension atomization
and the change on the wettability of the surfaces during the process. The initial interaction
of the inert particle—suspension determines the operation, either drying or coating, while the
interface film-suspension (attraction between the coated surface and the suspension) can be
responsible for the coating process in relation to its efficiency and the growth of film layers
on the particles. The process efficiency seems to be influenced by a set of interfacial,
rheological, operational and atomization conditions. It can be verified that the
physicochemical properties influence significantly the growing of the particles. Particles

grow more when the suspensions have higher solids concentrations, greater density, greater



apparent viscosity and greater adhesion attraction with the particle surface. The changes in
the wettability of the solid-liguid interface during the coating process affect the process

efficiency.

Key-words: coating, spouted bed, drving, wettability, adhesion, aqueous polymeric

suspension, contact angle, surface tension.
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CAPITULQ 1 - INTRODUCAQ

Operacdes de recobrimento para modificagio das propriedades da superficie de
particulas t8m sido amplamente aplicadas em vénas inddstrias, fais como: quimica,
farmacéutica, alimenticia, agricola e nuclear. Essa aplicacio tem diversas finalidades, que

vao desde fatores esteticos até o controle da liberacfo de substincias quimicas.

.

O recobrimento de produtos farmacluticos & uma operacio bastante antiga,
publicagBes francesas do século XVII j& descreviam o recobrimento com solugSes
acucaradas como umsa maneira de mascarar o sabor das pilulas. Além de melhorar o sabor,
o recobrimento em fArmacos tem outras finshidades: melhorar o aspecto do farmaco;
mascarar odor desagraddvel; proteger a droga de agentes atmosféricos como umidade, luz,
oxigénio, enire outros; isolar de substincias incompativeis, disponde-as no muclec ¢ na

formulac@o do recobrimento; obter da liberagfio controlada dos principios ativos.

O recobrimento de sementes se faz visando: a protecdo para estocagem por longo
periodo, o melhor aproveitamento das sementes em relacfio ao seu potencial de germinag2o,
e a aplicacio de fungicida ¢/ou fertilizante, incluido na formulaciio do recobrimente. No
recobrimento de fertilizantes, os objetivos principais s3o: a liberagfo controlada de um
componente no solo e a diminuigdo de perdas por lixiviacio de componentes com alta

higroscopicidade.

Para os alimentos, ¢ de conhecimento geral a préitica de recobrir confeitos, com
finalidades distintas como a estética do produto e a prote¢fo 3 exposicio atmosferica, Na
inddstria nuclear o recobnmento é aplicado em micro-esferas de combustivel nuclear com

carbono pirolitico ou com carbeto de silicio.

Existem diversos tipos de equipamentos utilizados para o recobrimento: leito
fluidizado, leito de jorro, panelas e tambores rotatrios s&o exemplos, ¢ a escolha do mais
adequado depende das propriedades das particulas que serfo revestidas e das condi¢bes do
processo. Dessa maneira, ¢ processo de recobrimento em cada equipamento, € dependente

das caracteristicas do sdlido a ser recoberto e da suspensfo de recobrimento utilizada. E as
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condigbes operacionais s3o determinantes para obteng@o de um produto com recobrimento
de qualidade.

A aplicagdo do leiic de jorro nesta tecnologia € justificada por véarias vantagens
dentre as quais destaca-se: ¢ movimento ciclico dos sélidos garante uma homogeneidade do
produto, devido a intensa mistura no leito; o intimo contato fluido-sélido oferece altas taxas

de transferdneia de massa e de calor,

A grande maioria dos trabalhos da literatura apresenta estudos de recobrimento
para produtos especificos, analisando a eficiéncia ¢ gualidade do produto final em relagdo
as condices operacionais do processo. Estudos do processo de recobrimento que abordam
a questdo interacio do sélido-filme durante o processo, ou seja, as caracteristicas da ades3o
do s6lido-liguido, s8o recentes € com poucas publicacBes, para recobrimenio em leilos
flmdizados, tais como: PONT et alli (2001), GUIGNON et alli (2003), HEMATI et alli
(2003}.

Desde 1992, vém sendo realizados trabalhos sobre recobrimento de particulas no
LFS - Laboratério de Fluidodindmica e Secagem, enire os quais podemos citar: AYUB
{1993} avaliou a transferéncia de calor fluido-particula, a taxa de recobrimento e a
eficiéncia do processo no recobrimento de comprimidos com solug8o polimérica, em um
leite de jorro bidimensional; TARANTO et alli (1995) estudaram a fludidodindmica ¢ a
transferéneia de calor durante o recobrimento de comprimidos em leito de jorro
bidimensional; ATAIDE (1996) estudou o recobrimento e secagem do filme em
comprimidos em leitos de jorro e jomo-fluidizado; QUEIROZ FILHO (1997) estudou a
influéncia da posi¢io do bico de atomizacio na eficiéneia ¢ qualidade de recobrimento
polimeéricc de comprimidos em leito de jorro bidimensional; TARANTO et alli (1997)
estudaram a fransferéncia de calor durante o recobrimento de particulas em um leito de
jorro bidimensional; AYUB et alli (2001) desenvolveram um processo de recobrimento de
uréia com enxofre em leitc de jorro bidimensional; DONIDA e ROCHA (2002)
investigaram © recobrimento polimérico de uréia em leito de jorre bidimensional;
ALMEIDA ¢ ROCHA (2002) recobriram sementes de brdcolos com suspensio polimérica
aquosa em leito de jorro e fluidizado para protecic de agentes externos e SILVA et alli
{2004) desenvolveram um processo de recobrimento de microgranulos de celulose

microcristalina com suspensdo polimérica aquosa, em leito fluidizade. O desenvolvimento
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desses trabalhos possibilitou ao LFS adquirir uma infra-estrutura instrumental bésica ¢ de

técnicas para a realizacio de experimentos de recobrimento.

Assim, propde-se como objetivo deste trabalho um estudo mais abrangente sobre o
recobrimento de particulas, tratando da interagio superficie da particula-material para
recobrir, analisando as influéncias das caracteristicas do sélido (tamanho, forma, densidade,
porosidade, e angulo de contato) e da suspensiio de recobrimento (densidade, reologia,
tensiio superficial e molhabilidade) utilizados no processo, para determinadas condigBes

operacionais, em leito de jorro.

Para este estudo foram utilizados diferentes tipos de particulas (esferas de vidro,
placebos, poliestireno, etc.) e diferentes formulacdes de suspensdes poliméricas aquosas
que oferecam a variagfio das caracteristicas, do sélido e da suspensdo, que influenciam o
processo. O recobrimento foi realizado em leito de jorro, em condi¢Ses operacionais pré-
fixadas, para cada conjunto particula-suspensio, mantendo estabilidade fluidodindmica do
leito para as diferentes particulas. Para quantificar a influéncia das caracteristicas do sélido
e da suspensdo no processo de recobrimento foram avaliados a taxa de crescimento, a

eficiéncia e a qualidade do recobrimento (superficie, distribuicio do filme, porosidade).

O estudo das influéncias das caracteristicas do sélido e do liquido no processo de
recobrimento foi realizado em duas etapas. Na primeira etapa o processo foi avaliado com o
recobrimento de particulas de propriedades fisicas distintas com uma tnica suspensio de

recobrimento seguindo as seguintes sub-etapas:

- Definicdo das particulas e realizacfo da caracterizacio fisica destas, quanto a

forma, porosidade do leito, tamanho e massa especifica;
- Estudo fluidodinmico das particulas no leito de jorro a seco;

- Definicdo de uma suspensio de recobrimento € caracterizagdo quanto a

densidade, tens3o superficial, reologia e molhabilidade;

- Realizac3io de testes preliminares para estabelecer condigSes operacionais que
foram mantidas em todos os ensaios de recobrimento, tais como: temperatura,
pressdo de ar de atomizacio € vazdo da suspensio de recobrimento, garantindo

processo de recobrimento estavel para as diferentes particulas;

e ——
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Realizaciio dos experimentos de recobrimento das particulas com a suspenséo
padrdo, nas condicGes estabelecidas previamente. Avaliagfio das caracteristicas
das particulas, no recobrimento com a formulacfio padrfio nas respostas do
processo e do produto como: eficiéncia, crescimento da particula, qualidade do

filme (distribui¢3o, rugosidade).

Na segunda etapa o processo foi avaliado com o recobrimento de um 1inico tipo de

particula com suspensdes de recobrimento de diferentes caracteristicas fisico-quimicas,

seguindo as seguintes sub-etapas:

Definigdo de uma particula como padrio, dentre as estudadas na primeira

etapa, para realizagfo dos experimentos de recobrimento;

Formulago e caracterizagio de novas suspensdes de recobrimento, a partir da
suspens3o padrio, com diferentes propriedades de concentragdo de sdlidos,

tens8o superficial, reologia e molhabilidade;

Realizagdo dos experimentos de recobrimento da particula padrio com as
diferentes formulagdes de suspensbes desenvolvidas nas condicSes
operacionais utilizadas na primeira etapa. Avaliagdio das caracteristicas das
suspensGes com as respostas analisadas, no recobrimento com a particula

padrio;

Anélise das caracteristicas fisicas e fisico-quimicas do sélido e da suspensdo
com as caracteristicas do filme e do processo, objetivando a compreensdo da

adesfo sélido-liquido no recobrimento de particulas em leito de jorro.
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CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. RECOBRIMENTO DE PARTICULAS

O recobrimento de particulas é uma operagio unitaria utilizada nos
processamentos de intimeros produtos da industria farmacéutica, alimenticia e agricola,
como: comprimidos; cosméticos; esséncias, enzimas, proteinas, vegetais e bactérias
encapsuladas; sementes; fertilizantes; doces e confeitos, etc. (MATHUR e EPSTEIN, 1974;
ROCHA, 1992; LIU e LISTER, 1993; TAYLOR et alli, 1998; TENOU ¢ PONCELET
2002). A finalidade do recobrimento ¢ a modificagdo de caracteristicas de superficie em

granulos através da aplicacfio de um material sobre a particula, geralmente um selante
(TARANTO, 1996).

A razdo de se recobrir particulas estd relacionada com o objetivo especifico
desejado para cada produto. As caracteristicas e os objetivos desejados determinam qual é o
melhor processo para cada situagdo especifica. Dentre as razles existentes pode-se listar
(ROCHA, 1992; KLEINBACH e RIEDE, 1995; TENOU E PONCELET, 2002):

- Aparéncia: a aparéncia do produto é importante, principalmente na area
alimenticia e farmacéutica. A utilizagio de revestimentos coloridos favorece a estética e a
aceitagdo do produto, facilitando também a identificacfio de diferentes materiais quando

armazenados em area comum.

- Protecdo: o recobrimento oferece uma barreira para o produto com ingredientes

instaveis a fatores de degradaco, como calor, umidade, ar € luz.

- Manipulacdo: o revestimento oferece facilidades na manipulago de produtos,
reduzindo riscos de contaminagiio e aumentando a resisténcia mecénica do produto,

evitando perdas por fraturas.

- Palatabilidade: o revestimento é também usado para mascarar sabores e/ou

odores desagradaveis.
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- Dissolugdo: determinados revestimentos proporcionam a liberagdo controlada ou

retardada de substéncias ativas em taxas desejadas.

- Propriedades fisicas: o recobrimento auxilia na mudanca de caracteristicas
fisicas do material original, como a higroscopicidade, escoabilidade e compressdo, reducéo

de p6 e modificagdo da densidade.

No recobrimento de grénulos, considera-se que novos riscos nio serfio criados no
manuseio dos materiais, que o material a ser revestido nfo sera afetado pelo proprio
processo de recobrimento e que o produto resultante seja compativel com a pretensio e o
uso do mesmo. Para isso devemos nos preocupar com (HALL, 1990; TENOU e
PONCELET, 2002):

- Seguranga: O processo deve minimizar a exposi¢io do operador aos materiais
em processo, evitando contaminagBes bioldgicas e organicas. A producio e emissio de
poluentes devem ser controladas, evitando a contaminagio ambiental com pds, aerosdis e
solventes orgénicos. A producio de pé aumenta o risco de explosgo, como também o risco

de combustio quando se utiliza solventes inflamaveis.

- Estabilidade do produto: Os produtos bioldgicos e farmacéuticos podem ser
degradados por calor excessivo ou umidade, ou contaminados com solventes no processo
de recobrimento. Assim, o processo deve ser conduzido de forma a garantir a estabilidade
do granulo apds ser recoberto, através do confrole das condigbes operacionais e

formulacdes aquosas nos casos de contaminaco.

- Dosagem: Se existir a necessidade de distribui¢3o de doses efetivas de materiais
bioldgicos ou principios ativos em farmacos, a formulacio e o processo devem ser

conduzidos para producio de uma estrutura porosa que ofereca a liberacio desejada.

- Tamanho da particula: A distribuicdio do tamanho das particulas € importante,
pois determina o equipamento a ser utilizado no processo. A faixa ampla de tamanho
dificulta o estabelecimento de condi¢cdes operacionais, como a taxa de ar aplicada para que
todas as particulas possuam a mesma circulagio no leito, prejudicando a uniformidade do

produto final.

- Caracteristicas da particula: As caracteristicas do grénulo ou particula a ser

recoberta sfio determinantes no processo de recobrimento. Particulas porosas, com alta area
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superficial, dificultam a obtencfio de um recobrimento homogéneo. As propriedades do
material da particula atuam no mecanismo de adesfio do recobrimento, influenciando na

qualidade e na eficiéncia do processo.

O processo de recobrmimento de particulas consiste na aspersio de uma
solucdo/suspensdo sobre particulas em circulagdo através do ar de movimentacdo em uma
temperatura que promove a secagem do filme sobre as particulas. Na defini¢@io do processo
de recobrimento, deve-se analisar as interacles entre a particula e os componentes da

formulac@o do recobrimento (HALL, 1990).

- Filme: O filme, a cobertura, ou recobrimento ¢ o maior problema técnico do
processo. A formulaciio de um material de recobrimento que ofereca um filme com
caracteristicas desejadas € dificultosa pela combinacfio de propriedades, além do
compromisso com a legislacdo. Conflitos de componentes que oferecem propriedades de
baixa ou alta permeabilidade, ou limita¢gdo de temperatura sfio comuns, dificultando o
processo na etapa de secagem do recobrimento. O recobrimento selecionado deve ter as
propriedades de liberaco e barreira desejadas, ser aplicado com um solvente adequado, ser
compativel com a particula e ter custos efetivamente dentro de niveis requeridos. O
recobrimento em multi-camadas € aplicado para a obtengdo de um produto final
completamente recoberto, livre de falhas e com as propriedades desejadas. A primeira
camada pode simplesmente fornecer prote¢do temporaria ao granulo. Além disso, um
revestimento externo pode ser necessario para proteger, durante o manuseio do produto, a
camada responsavel pela barreira. Ndo € usual utilizar apenas um material para formular o
recobrimento. As propriedades do material formador do filme sfo modificadas pela adicdo
de um plastificante que também altera propriedades de barreira. Os polimeros so
freqiientemente disponiveis em varios pesos moleculares que tem um efeito na viscosidade
da solucdo/suspensdo e na resisténcia do filme final. Qutros aditivos incluem corantes,
plastificantes, estabilizantes, agentes antiaglutinantes, lubrificantes e agentes antiestaticos

(surfactantes).

- Solvente: A utilizagdio do solvente tem por finalidade minimizar a viscosidade da
formulac@o e facilitar a aplicacfo. Recobrimentos & base de solventes orginicos sfo bem
estabelecidos € usualmente podem ser formulados com pequena dificuldade e oferecem
propriedade de boa performance. Eles apresentam a clara desvantagem de problemas de

emissiio de solventes, custos, residuos e efeitos sobre o material a ser recoberto.
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Recobrimentos aquosos demandam mais energia para secar a dgua e limitam a secagem a
uma temperatura minima do processo. No entanto, nfo contaminam o ambiente e o produto.
Recobrimentos de latex permitem a aplicagdio de materiais insoluveis em agua sem
utilizagdo de solventes orginicos. Sistemas latex podem ser aplicados para altas
quantidades de s6lidos, 20 a 40 % versus 6 a 12 % para solugdes organicas. S#o mais faceis
de secar que recobrimentos aquosos, entretanto a variedade de materiais ¢ limitada.
Recobrimentos de materiais fundidos sfo atrativos por nfo precisarem de solventes. Eles
sfo aplicados com 100 % de sélidos em um tempo de processo relativamente curto. S@o
utilizados para materiais termosensiveis. Suas desvantagens sZo a variedade limitada € a
facilidade de degradac?o, a dificuldade na atomizacio e a rapida resolidificacfo durante a

alimentacfo.

- Atomizacdo. Bicos atomizadores a ar s3o normalmente utilizados para
recobrimento. Bicos hidraulicos sfo capazes de distribuir melhor, mas produzem gotas
acima de 100um de didmetro, comparado com 25um para bicos de duplo fluido (solugio-
ar de atomizac¢#o). Uma boa atomizacgio € funcio da formulaggo, das condi¢des do processo
e do tipo de bico usado. A faixa de gotas produzidas pelo bico de duplo fluido ¢ de 10 a
100um, sendo gotas maiores formadas com maiores fluxos de liquido € menores pressdes
de atomizagdo. Um recobrimento decorrente de atomizacio ruim pode ser rugoso,

apresentar “pinholes” e causar aglomeracgio devido & demora para secar gotas grandes.

- Niveis de recobrimento. A quantidade de recobrimento necessrio varia
grandemente em fun¢@io do desempenho e das propriedades do grénulo e dos materiais do
revestimento. A demanda de aplica¢Bes é funcdo da solubilidade do material formador do

filme, da porosidade da superficie do granulo e do tamanho da particula.

- Taxa de alimentacdo: A taxa de alimentacdo da solucio/suspensfio deve ser
ajustada (balanceada) com a capacidade de secagem para alcancar resultados reprodutiveis,

e produto final de qualidade, sem apresentar aglomerados.

- Uniformidade do recobrimento: Em geral é desejavel que o recobrimento seja
uniforme. Um recobrimento uniforme minimiza a quantidade de recobrimento aplicada. E
de grande importancia a uniformidade para revestimentos de funcfo de liberagfo sustentada
(controlada). Para a obtencdo de recobrimentos uniformes em particulas discretas €

necessario que o recobrimento ndo seja excessivamente viscoso, que a circulagfo das
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particulas “molhadas” no leito seja ciclica e adequada, que a taxa de “spray”, volume e

temperatura de ar sejam adequados e que se tenha uma boa atomizac#o.

- Equipamentos: Uma variedade de métodos tem sido desenvolvida e aplicada para
o processo de recobrimento. Basicamente os equipamentos utilizados s3o técnicas de leitos
de particulas em movimento. A escolha da técnica adequada é dependente da distribuig#io
de tamanhos do grénulo, capacidade de fluxo de ar e secagem, taxa de alimentacdo de
liquido e atomizagdo, uniformidade e quantidade (carga) de granulos. Dentre os processos
utilizados para o recobrimento de particulas podemos citar os principais: processo em
panela rotatdria, processo em leito fluidizado, processo Wurster e processo em leito de

jorro.

As propriedades do produto final so influenciadas por vérios parimetros, sendo
estes parametros do equipamento, do processo, da formulagfio € do material a ser revestido
(GORE, 1990, KLEINBACH e RIEDE, 1995, DEWETTINCK et alli, 1998, SHELUKAR
et alli, 2000).

- Parémetros do equipamento:

Distribuicdo do ar e a gseomeiria do leito: influenciam a fluidodindmica do leito de

particulas que estabelece o processo de secagem e a estabilidade do processo.

Altura e a localizac@io do spray: influencia no processo de secagem das gotas de

recobrimento, influenciando a formacdo de aglomerados ¢ a eficiéncia do processo.

- Pardmetros do processo:

Quantidade de particulas: influencia diretamente a formacfo de aglomerados e na

secagem do filme devido a estabilidade e a fluidodindmica do leito de particulas.

Taxa de ar de circulacfio: responsavel pela fluidodindmica, secagem do

recobrimento e estabilidade do processo.

Temperatura do ar: € um pardmetro importantissimo na secagem e na qualidade do

recobrimento como também no processo de formagfo de aglomerados.

Tipo de bico atomizador: os tipos de bicos atomizadores sdo responsaveis pelo

tamanho das gotas formadas, sendo preferencial a utilizacdo de bico de duplo fluido.
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Taxa de ar de atomizacfo: este pardmetro deve ser ajustado com a taxa de liquido
para evitar a formacio de gotas grandes que dificultam a secagem e favorecem a formacfo

de aglomerados, bem como a secagem prematura das gotas, antes de atingir as particulas.

Tamanho da gota: dependente do bico, da taxa do ar de atomizacg8io € da taxa de
liquido, influencia diretamente a qualidade do recobrimento obtido, bem como a eficiéncia

do processo.

Taxa de liquido: deve ser balanceada com a capacidade de evaporago do solvente,

evitando assim a formaco de aglomerados e a secagem prematura das gotas de suspenséo.
- Parémetros da formulacdo:

Material formador do filme: geralmente é um polimero, é um dos fatores

limitantes das condi¢Ses térmicas do processo e deve ser escolhido de acordo com o

objetivo do revestimento.

Concentracdo: influencia o tempo de processamento e adesfio entre a particula e o

filme j4 seco. Concentracdes altas geralmente formam filmes ndo uniformes.

Temperatura da solucfio: influencia diretamente a viscosidade da solugdo
influenciando a formac3o de gotas no spray, favorecendo ou nfio a formacio de

aglomerados, dependendo do comportamento reolégico da solugéo.

Solvente utilizado: determina condi¢Bes térmicas do processo € sistemas

operacionais no processo. Solventes orginicos limitam a temperatura méaxima de processo
devido as caracteristicas inflamaveis ¢ além disso necessitam de um sistema auxiliar de

recuperacdo do solvente evaporado no processo.

Tens8o superficial: responsavel pelo mecanismo de adesio das gotas atomizadas

sobre a superficie do solido.
- Pardmetros do material a ser revestido:

Propriedades fisicas: propriedades como forma, tamanho, coesividade, estatica,

etc, influenciam diretamente a fluidodinamica do leito, afetando a distribuig@io e secagem

do recobrimento.

Molhabilidade: O sucesso da operacgéo de recobrimento depende da molhabilidade

da gota de suspensfo sobre a superficie da particula, sendo diretamente dependente das
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caracteristicas da superficie do solido e da tens#o superficial do liquido, através do angulo

de contato.

2.2. T1POS DE RECOBRIMENTO

Segundo FREIRE e OLIVEIRA (1992), os principais tipos de recobrimento

existentes podem ser classificados em trés grupos distintos:

a) Recobrimento com suspensdes aquosas a base de agtcar

E um processo que se baseia na utilizacio de duas matérias-primas principais:
actcar e agua. Este processo é bastante empregado na induistria farmacéutica e alimenticia,
porém apresenta intimeros problemas, como: aumento excessivo no peso da particula
recoberta, chegando até a 50% em relag@io ao inicial; tempo longo de processamento por
apresentar virias etapas: selamento, primeira camada de recobrimento, alisamento e
acabamento; entre outros. Todavia, os produtos recobertos & base de actcar figuram entre

0s mais apresentaveis.

b-) Recobrimento por cristalizacdo de materiais fundidos
As diferengas principais referentes aos outros procedimentos utilizados s#o:
- material € atomizado no estado fundido sobre as particulas;
- geralmente ndo se utilizam solventes;

- ao contrario de se fornecer calor para a secagem, aqui ¢ retirado o calor, para

solidificaciio do material fundido sobre a particula.

Um exemplo de aplicagio comercial desta técnica € o recobrimento de fertilizantes
muito soliveis com enxofre para reduzir a taxa de liberacdio do nutriente (SHIRLEY e
MELINE, 1975, WEISS e MEISEN, 1983).

¢-) Recobrimento por pelicula
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Este tipo de recobrimento surgiu como forma alternativa, para solucionar os
problemas inerentes ao recobrimento com suspensdes aquosas a base de actcar. O
recobrimento por pelicula consiste na deposicdo de uma membrana fina e uniforme na
superficie das particulas. Nesta operacdo o agente de recobrimento geralmente € atomizado

sobre um leito movel do material.

Os componentes principais de uma composi¢io para o recobrimento por pelicula
sdo constituidos por um polimero, um plastificante, pigmentos corantes e um solvente. Os
principais polimeros utilizados podem ser derivados de celulose, como o acetato ftalico de
celulose e o hidroxi-propil metil celulose, ou acrilicos como os copolimeros de acido
metacrilico e do metacrilato de metila. A maioria dos polimeros empregados sfo
dissolvidas em 4gua ou em solventes de base orginicas. Caso o polimero ndo seja solivel
em agua, como por exemplo o metil celulose e alguns acrilicos, eles podem ser aplicados na
forma de dispersdes aquosas (FREIRE e OLIVEIRA, 1992).

A incorporagdo de um plastificante na formulacdo tem a finalidade de dar
flexibilidade a pelicula final, de forma a suportar melhor os esfor¢os. Exemplos tipicos de
plastificantes incluem a glicerina, o polietileno glicol, esteres de citrato, como o citrato de
dietila, e alguns esteres de ftalato, como o ftalato de dietila. Na selecdo do plastificante
deve-se garantir que o mesmo seja compativel com o polimero utilizado, para que as

propriedades da pelicula se mantenham estaveis durante o armazenamento.

Os solventes utilizados nas operagdes de recobrimento por pelicula pertencem
tipicamente a uma das seguintes classes: alcoois, cetonas, éteres, hidrocarbonetos clorados
ou agua. A func@o dos solventes no processo de recobrimento € facilitar a deposigdo dos
materiais formadores de pelicula a superficie do substrato. Uma boa interacdo entre o
solvente € o polimero € requerida para garantir a obtencfio de uma pelicula com boas
propriedades quando ocorrer a secagem do recobrimento. Uma importante funcio dos
sistemas solventes € garantir uma deposicdo controlada do polimero na superficie do

substrato, obtendo-se assim uma membrana uniforme e aderente (ROCHA, 1992).

Outras substancias que também compOem a formulagdo de uma suspensdo de
recobrimento sdo os tensos ativos, como: talco, estearato de magnésio, monoestearato de
glicerol e Tween (polissorbato). O talco tem a funcfio de agente de separacio e alisamento

do filme, reduzindo a aglutinacéo das particulas ao secarem e produzem uma pelicula com
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superficie lisa. Os surfactantes (estearato de magnésio ou Tween) diminuem a tensfio
superficial da suspens#o, melhorando o espalhamento da mesma sobre a superficie do

solido.

O didxido de titanio € um opacificante, fornecendo ao revestimento uma coloragio
uniforme. Este juntamente com corante (a base de laca de aluminio) fornece filmes
coloridos com finalidade estética, preservagio de luminosidade e para facilitar a analise da

superficie recoberta (DONIDA, 2000).

As principais vantagens atribuidas ao recobrimento por pelicula s8o:

- pequena variagdo de peso (2 a 8 %), tamanho e forma do produto final;
- curto tempo de processamento;

- boa eficiéncia e rendimento do processo;

- flexibilidade das formulacGes;

- boa resisténcia da cobertura.

As principais desvantagens devem-se, em particular a utilizacio de solventes

organicos:
- perigo de combustio;
- perigo de intoxicago do operador;
- perigo de contaminago ambiental;

- custo, tanto referente aos itens acima, quanto o préprio custo dos solventes.

A qualidade do produto final, que envolve também a uniformidade, é fungio nio
apenas da formulacio da soluc@o e da superficie da particula original, mas também do

processo de aplica¢@io (FREIRE e OLIVEIRA, 1992; ROCHA, 1992; DONIDA, 2000).
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O recobrimento por pelicula é extensivamente utilizado em recobrimento de
farmacos, e vem sendo estudada a sua aplicacdo na proteciio de sementes, alimentos e

fertilizantes.

2.3. LEITO DE JORRO

O sistema desenvolvido por Mathur e Gishler em 1954, denominado de leito de
jorro consiste de um recipiente cilindrico aberto no topo, contendo particulas sélidas e com

uma injecio de fluido por um orificio centrado na base do leito.

O leito de jorro € composto por trés regides distintas, o jorro, o anulo e a fonte,

conforme mostra a Figura 2.1.

| FONTE

~~SUPERFICIE
DO LEITO

A INTERFACE
JORRO-ANULO

BASE CONICA

ENTRADA
DO FLUIDO

Figura 2.1 - Esquema de um leito de jorro (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

O jorro ou regido central (fase diluida) apresenta alta porosidade, em torno de
0,90. Nessa regido os solidos possuem um movimento ascendente, concorrente com o do
fluido. O anulo ou regifio anular corresponde 3 fase densa, com movimento descendente de
s6lidos e com percolagdo contracorrente do fluido, sua porosidade é aproximadamente a da
condigdo de um leito fixo expandido. A fonte é a regifio superior ao anulo onde as

particulas movimentam-se em regime desacelerado do jorro, caindo no &nulo.
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Com o conjunto das trés regides, um movimento sistematico e ciclico dos solidos €
estabelecido, ocasionando um sistema fluidodinidmico tnico, que caracteriza o leito de

jorro.

Dentro do espectro de contato gas-sélido, o leito de jorro apresenta-se como uma
mistura de leito moével e fluidizado, por proporcionar uma boa mistura e recirculacio de

s6lidos. Suas principais caracteristicas sfo:

altas taxas de recirculagZo de sélidos no leito;

t

mistura intensa das particulas;

&

contato intimo gés-particulas;

didmetro minimo de particula para jorro de 1,0 mm;

altas taxas de transferéncia de massa e calor.

Suas aplicacdes incluem secagem, recobrimento, granulacdo, solidificacio e

reacdes quimicas.

2.4. RECOBRIMENTO DE PARTICULAS EM LEITO DE JORRO

O processo de recobrimento de particulas em leito de jorro vem sendo estudado e
utilizado nas areas quimica, farmacéutica, alimenticia e agricola (MEISEN ¢ MATHUR,
1978; WEISS e MEISEN, 1983; KUCHARSKI ¢ KMIEC, 1983, TARANTO et alli, 1997,
JONO et alli, 2000, ALMEIDA e ROCHA, 2002). Sua aplicagdo nesta tecnologia ¢
justificada por suas caracteristicas fluidodinamicas, como: o movimento ciclico dos sélidos
que garante a homogeneidade do produto e o intimo contato fluido-sélido que oferece altas
taxas de transferéncia de massa e de calor; pela possibilidade de automacgéo do processo €
reutilizagio do equipamento para outras aplicacdes como granulagdio, secagem e

recobrimento de outros produtos.

O recobrimento de particulas em leito de jorro consiste na injeco de ar aquecido
no leito, para estabelecer o sistema fluidodindmico, e atomizacio da solucdo/suspensio de
revestimento sobre as particulas do leito. A vazdo da soluc8o/suspensio de recobrimento €

regulada de tal forma que nfo interfira na estabilidade do sistema e nfio provoque aderéncia
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excessiva entre as particulas e nas paredes do leito. O material de recobrimento €
depositado e seco sobre a superficie das particulas. Desta forma, o solvente do revestimento
evapora, devido ao calor suprido pelo gas ou solidifica formando a camada delgada e
homogénea sobre a particula. Cada vez que passa pela zona de aspersfo, a particula adquire
uma camada adicional do material de recobrimento. Repetidas passagens pela zona de
aspersdo aumentam a espessura do recobrimento e reduz as imperfeicdes do filme, devido
as sucessivas deposi¢cdes na superficie. A formacio continua de camadas, ou seja, do
revestimento segue um ciclo molha-seca que ocorre simultaneamente durante o processo de
recobrimento (MATHUR E EPSTEIN, 1974; ROCHA, 1992; TENOU E PONCELET,
2002).

Existem diversos estudos sobre recobrimento de particulas em leito de jorro na
literatura, desde a fluidodin&mica de um leito de jorro para recobrimento até

desenvolvimento de processos e analises da qualidade do recobrimento obtido.

Um extenso estudo sobre recobrimento de comprimidos em leito de jorro tem sido
desenvolvido. KUCHARSKI e KMIEC (1983) iniciaram o estudo da fluidodinamica do
escoamento, da transferéncia de massa e de calor fluido-particula durante o recobrimento
de comprimidos. Em 1988, KUCHARSKI e KMIEC realizaram um estudo experimental da
eficiéncia de recobrimento de comprimidos em leito de jorro cone-cilindrico. InvestigagSes
experimentais do crescimento do tamanho do granulo no processo de recobrimento foram
realizadas por KUCHARSKI e KMIEC (1989), em leito de jorro cone-cilindrico. Os
resultados confirmaram que o crescimento do tamanho do granulo no processo de
recobrimento depende da distribui¢do de massa do granulo durante o tempo do processo.
Verificaram que para uma vazdo de ar constante, ocorre uma variagdo nos parametros
externos do leito, tais como: altura estatica do leito, didmetro e densidade da particula e
expansdo do leito que causam uma mudanca desfavoravel no tempo médio de residéncia da
particula na regifio de atomizacfio, implicando num recobrimento irregular da particula.

Além disso, verificaram que um longo tempo de processo reduz a uniformidade do produto.

KUCHARSKI e KMIEC (1993) desenvolveram também correlacdes
adimensionais para o coeficiente de transferéncia de calor e massa, em leito de jorro
aplicado & operacdo de recobrimento. As correlagdes levam em consideragio a

concentragdo da soluglo de revestimento, com boa concordancia com os dados
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experimentais de recobrimento de placebos em leito de jorro cone-cilindrico, com solugfo

de acticar.

OLIVEIRA (1992) estudou o recobrimento de particulas de alumina porosa, dp =
3,9 mm e ¢ = 0,92, com suspensio de sacarose (39,8 %), talco (29,9 %) e 4gua destilada
(30,3 %) em um leito de jorro cone-cilindrico (angulo de 60°). Baseado em estudos de
KUCHARSKI ¢ KMIEC (1988), avaliou a influéncia da temperatura do ar de entrada, Tg
(67-83 °C), a razdo da vazio massica de suspensio pela vazio massica total de ar we/wg
(2,65. 102 - 4,71 . 10”) e da razio vazio do ar de jorro pela vazio volumétrica na condicdo
de jorro minimo, Q/Qjm (1,5-1,7), na taxa de crescimento das particulas em massa, K;, e na
eficiéncia do processo m. Para as condi¢bes estudadas, wc/wg apresentou influéncia
positiva em K; e 7, Q/Qjm influenciou positivamente K, e negativamente mn,¢ a

temperatura ndo apresentou influénciaem K; e n.

ATAIDE (1996) estudou a cinética de crescimento de comprimidos durante o
recobrimento em leitos de jorro e jorro-fluidizado para diferentes condicdes operacionais.
Durante o processo de recobrimento foram avaliados os efeitos da altura estética e vazéo de
suspensio de recobrimento sobre a taxa de crescimento dos comprimidos, para os dois
sistemas estudados. O processo de recobrimento utilizando o leito de jorro-fluidizado
apresentou-se mais eficiente devido uma maior taxa de circulacZo de sélidos na zona anular
do leito. Ja a fluidodindmica do leito de jorro propiciou um maior arraste de goticulas
atomizadas e uma secagem mais intensa das particulas. Para os dois processos observou-se
que para vazdo de suspensio mais elevada, maior € o crescimento da particula e, quando se
aumenta a altura estdtica, conservando a vazfo de suspensdio constante, a taxa de

crescimento das particulas diminui.

QUEIROZ FILHO (1997) estudou a influéncia da posi¢io do bico de atomizag@o
na eficiéncia e qualidade de recobrimento polimérico de comprimidos em leito de jorro
bidimensional. Neste estudo conclui-se que ndo existem diferengas na qualidade do produto

obtido, em relaco a posicdo do bico atomizador no topo ou na base.

WEISS e MEISEN (1983) recobriram uréia com enxofre fundido por um processo
de batelada em leito de jorro. O enxofre fundido foi atomizado na base do leito; as goticulas
sofrem resfriamento sobre a superficie das particulas, formando o recobrimento. A

qualidade da uréia recoberta foi estudada como fungfo da temperatura do leito (48-86° C),
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taxa de alimentacfio de enxofre (34-260 g/min), taxa de escoamento do ar de atomizacéo
(0,402-0,785 m3/h) e altura do leito (0,28-0,47 m). A temperatura do leito apresentou um
grande efeito sobre a qualidade do produto, com melhoria da qualidade até
aproximadamente 80° C, e acima desta temperatura houve a queda de qualidade. A
qualidade também melhorou com o aumento da taxa de alimentacio de enxofre e piorou
com o aumento da taxa de escoamento do ar de atomizacgfo. Os resultados foram explicados
em termos de transi¢fo da fase monoclinica para ortorémbica do enxofre e do tamanho das
goticulas de enxofre que influenciam a difusio do enxofre liquido no impacto com as

particulas de uréia.

AYUB (1997) desenvolveu uma unidade experimental para revestimento de uréia
com enxofre em leito de jorro bidimensional. Foram verificadas as relacbes entre a
qualidade do produto e as principais varidveis de operag#o tais como: temperatura do ar de
jorro (69,0 e 82,5 °C), vazdo de enxofre (26,8 e 33,9 g/min) e vazio do ar de atomizagdo
(1,0 e 1,4 m3/h). A cinética de crescimento da uréia e a eficiéncia do processo foram
avaliadas. A qualidade do produto foi analisada em termos de Djsy, € através de
microscopia eletrénica. A vazdo de enxofre apresentou-se como uma varidvel significante
na cinética de crescimento. J& a temperatura do ar de jorro e a vazdo do ar de atomizac3o,
revelaram ser significantes na Djse,. A melhor qualidade do produto, em termos de Djse, foi
obtido no nivel mais elevado de: temperatura de ar de jorro, vazio de enxofre € de ar de
atomizag@o. A microscopia revelou a presenca de crateras nas particulas no recobertas, o
que favoreceu a rapida difusdo da uréia, pois estas aumentaram a medida que transcorria o
recobrimento. No maior nivel de temperatura, a superficie das particulas recobertas
apresentaram ainda irregularidades, porém, menos acentuadas, além das fendas existentes
comegarem a ser obstruidas levando a uma menor difusividade da uréia e conseqiiente

melhora na qualidade do produto.

DONIDA (2000) estudou o recobrimento polimérico de uréia em leito de jorro
bidimensional. As influéncias das variaveis operacionais: temperatura do ar (50-70 °C),
pressdo de atomizac@o, vazdo de ar de jorro e vazdo de suspensdio) foram verificadas na
eficiéncia do processo e na taxa de crescimento da uréia. O revestimento obtido foi
uniforme e homogéneo, proporcionando uma protecio ao grinulo de uréia quanto a

umidade.
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ATLMEIDA (2002) recobriu sementes de brocolos em leito de jorro e leito
fluidizado, com a intengfo de proporcionar protegdio a alta concentracio de vapor de agua
no ambiente, ndo prejudicando a absorcio de 4gua livre. Os resultados permitiram concluir
que € possivel recobrir sementes de brécolos em leito de jorro e leito fluidizado, nfo
alterando a qualidade fisiolégica da semente. A suspensfo utilizada proporcionou discreto
comportamento protetor em alta concentragfio de vapor de dgua. Através da microscopia
optica observou-se um filme uniforme, liso, homogéneo e consistente, para as sementes

recobertas nos dois processos.

Em geral, o estudo de recobrimento em leito de jorro se dedicou a abordagem do
processo, tendo como objetivo a obtencfio de condi¢Bes operacionais adequadas para
obtencdo de um produto final de qualidade. Atualmente, estudos de recobrimento em leito
de jorro que consideram adesfo revestimento-particula e a influéneia das propriedades da
particula € da suspensfo nas caracteristicas finais do produto sZo incipientes, como por

exemplo o trabalho de ADEODATO (2003).

ADEODATO (2003) estudou a fluidodinamica do leito de jorro c6nico-cilindrico
convencional, com recobrimento, utilizando varias particulas. Utilizou uma suspenso
polimérica aquosa, sendo esta caracterizada quanto a tensio superficial, densidade, reologia
e molhabilidade com o sélido (dngulo de contato). Verificou que as particulas com um
elevado angulo de contato com a suspensfio n3o apresentam um recobrimento eficiente e
sim apenas a secagem da suspensdo. Para as demais particulas foram obtidos recobrimento
com eficiéncias na faixa de 40 a 90%. Verificou também que a circulaggo das particulas no
leito esta relacionada com o grau de saturaco do leito. Em leitos com maior grau de

saturacio, as particulas ficam mais pesadas e a velocidade das mesmas no anulo decresce.

2.5. MECANISMO DE ADESAQO E O PROCESSO DE RECOBRIMENTO

Em processos de recobrimento e de granulacdo, de acordo com as condigdes
operacionais € as propriedades fisico-quimicas da matéria-prima (substrato € revestimento),
o crescimento da particula no leito € governado principalmente por dois mecanismos:
aglomeragdo e formac¢fio de camadas. A aglomeragdo resulta da aderéncia de pequenas

particulas pela formagZo de pontes liquidas e s6lidas entre elas, conduzindo a formacio de
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particulas maiores, chamada de aglomerados, de diametro médio pelo menos duas vezes o
didmetro inicial das particulas. O recobrimento ou formacio de camadas como “anéis de
cebola” corresponde a deposicio de um ingrediente sobre toda a superficie das particulas
(HEMATI et alli, 2003).

A Figura 2.2 apresenta, esquematicamente, esse mecanismo de formacdo de
camadas. O crescimento de particulas ocorre com a formacéo do filme de recobrimento em
torno do nucleo (particula). Goticulas atomizadas de suspensio/solucfo aderem a superficie

da particula formando camadas concéntricas.
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Figura 2.2 — Mecanismo de crescimento das particulas por formac&o de camadas

(KADAM, 1991).

A adesdo entre o revestimento e o substrato sélido € determinante no processo de
recobrimento € granulacZio. A interacio do sélido e o liquido determinam a captura,
formag3o e a qualidade do recobrimento ou do aglomerado. Na literatura encontram-se
vérios trabalhos recentes em leitos fluidizados que estudam a influéncia de condigdes
operacionais e das caracteristicas da solugfo/suspensdo granulante com objetivo de se

estabelecer a melhor formulacéo para recobrimento ou granulacgio de particulas finas.

PONT et alli (2001) investigaram os efeitos das propriedades fisico-quimicas do
s6lido e do liquido no crescimento por aglomeracfo. Os experimentos foram realizados em
um granulador de leito fluidizado a 50 °C, com 2 kg de sélidos. A solugdo granulante foi
alimentada ao leito por um atomizador pneumatico em taxas de constantes de 160 g/h de
solucgo ¢ 0,64 m>/h de ar de atomizacdo. SolugBes de carboximetilcelulose em diferentes

concentragdes foram utilizadas proporcionando viscosidades entre 16 e 185 cPoise, tenstes



Capitulo 2 ~ Revisdo Bibliogrdfica 21

superficiais entre 72 e 33 mN/m e angulos de contato entre 38 e maiores que 90°, com
particulas parcialmente ou totalmente hidrofébicas. O crescimento dos aglomerados
apresentou-se ser favorecido com o trabalho de adesfio da solucfio sobre o sélido. Para
condicBes operacionais fixas, a viscosidade de solucBo apresentou efeito menor que os
pardmetros interfaciais. Quando a adesZo solugfo-particula foi fraca, ou seja, valores baixos
de trabalho de ades3o, o difmetro da particula se manteve constante durante o processo e a
maior parte do soluto adicionado ao leito foi seco e elutriado como em processos de

secagem de materiais termosensiveis.

GUIGNON et alli (2003) estudaram o recobrimento de diferentes particulas e
solucBes aquosas de revestimento em um leito tipo Wurster, com objetivo de correlacionar
pardmetros do processo e propriedades do produto de maneira a se estabelecer a melhor
formulacfo de recobrimento. Particulas como farinha de semolina (dp = 985 pum), esferas
de vidro (dp = 615 um) e alumina (dp = 375 um) foram recobertas com solugdes aquosas
de maltodextrina, goma acécia e cloreto de sodio de 20 % em massa, enquanto que
particulas de resina de poliestireno (dp = 690 um) e polimetilmetacrilato (PMMA) (dp =
215 um) foram recobertas somente com solucio de maltodextrina. O recobrimento foi
realizado com cargas de 0,5 kg de particulas com ar de fluidizag%o na temperatura de 50 °C,
vazdo de solucdio de 13,5 g/min e pressio de atomizagio de 3 bar, durante 30 minutos. O
crescimento das particulas foi linear com o tempo de processo, com excegdo para o
conjunto vidro-NaCl, onde ocorreu um recobrimento inicial até 15 min e ap6s este tempo
apenas a secagem da solugfio, elutriando cristais secos de NaCl. As maiores taxas de
recobrimento das particulas de semolina, alumina e esferas de vidro foram obtidas com a
solucBo de goma acacia, de menor tensfo superficial, valor de 61 mN/m. Para a solugfo de
maltodextrina, com tensdo superficial de 64 mN/m, todas as particulas foram recobertas
com boa adesfio e taxas de crescimento muito proximas de 0,50-0,53 g/100g de particulas
por min de processo. A maior eficiéncia de recobrimento, 98 %, foi obtida para as
particulas porosas de alumina com a solugfio de goma acécia, de menor tensgio superficial.
A partir dos dados experimentais os autores concluiram que as propriedades de adesio do
par particula-recobrimento, juntamente com condi¢Ges operacionais otimizadas sdo

determinantes no processo € na qualidade do produto.

Um estudo experimental das influéncias fisico-quimicas do sélido e do liquido em

processos de granulag@o em leitos fluidizados na cinética de crescimento de particulas foi
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realizado por HEMATI et alli (2003). A solugfio aquosa granulante foi introduzida ao leito
fluidizado através de um bico atomizador de duplo fluido. Os efeitos da velocidade do ar de
fluidizac®o, a vazdo do granulante, a vazfo do ar de atomizagZo e a porosidade e tamanho
inicial das particulas foram examinados. A influéncia da viscosidade da solucgfio entre 16 €
185 cPoise, da tensfo superficial entre 0,072 e 0,033 N/m, ¢ o 4ngulo de contato com
particulas entre 38° e maior que 90° foram também investigados. Com os experimentos de
granulaco os autores verificaram que o aumento da umidade relativa do ar, dependendo da
vazdo do liquido e da velocidade de fluidizaco, favorece a aglomeracdo especialmente
para valores de umidade superiores a 40%. O tamanho da gota pode determinar o tipo de
processo recobrimento ou aglomeragfo, uma vez que um decréscimo do tamanho da gota,
resultante do aumento da vazfio de ar de atomizagdo, promoveu um recobrimento
homogéneo da superficie do sélido. O mecanismo de granulagio em camadas foi observado
para um maior tamanho inicial das particulas, superiores a 300pum. Os autores identificaram
que as forgas no processo de granulacio sfo forcas capilares, aumentando assim o trabalho
de ades3o da solugdio na superficie s6lida, e que o uso de particulas finas aumentam o
crescimento por aglomeracdio. O crescimento de aglomerados mostrou ser favorecido
quando a tensdo superficial do liquido (ligante) aumenta e o angulo de contato diminui. A
viscosidade da solug@io apresentou menor efeito que os pardmetros interfaciais (W,q) no
crescimento do aglomerado. Uma relagfo linear entre a taxa de crescimento do aglomerado
e o trabalho de adesfio do solido-solugio foi obtida, bem como uma relag3o linear entre a
taxa de crescimento do aglomerado e o inverso do didmetro inicial da particula. A
atomizac@o da solugdo do granulante sobre particulas porosas apresentou um periodo sem
crescimento, no qual o soluto € depositado no volume dos poros. Apés este periodo, o

crescimento das particulas ocorreu como para particulas nfo-porosas.

SALEH et alli (2003) estudaram as caracteristicas das particulas no processo de
recobrimento e aglomeracdo em leito fluidizado. Particulas de areia com diferentes
didgmetros médios, 90, 176, 267, 437 e 639 um, foram recobertas com solu¢des de NaCl na
concentracdo de 200 kg/m3 . O crescimento em camadas, como um recobrimento foi
observado principalmente para as particulas com didmetro médio superior a 200um, ja para
as particulas com didmetros inferiores, o crescimento ocorreu por aglomeragdo das

particulas finas. As maiores taxas de crescimento do aglomerado, eficiéncia do processo, €
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quantidade de soluto aderido foram obtidas com particulas de menores didmetros médios e

maiores areas superficiais.

TENOU e PONCELET (2002) apresentaram uma anilise sobre os fenémenos
envolvidos no processo de recobrimento de particulas sélidas em leito fluidizado. Segundo
os autores, durante a operacdo de recobrimento est3o presentes trés fases, a fase solida
(particulas), liquida (solugdo ou suspensio de recobrimento) € a gasosa (o ar de
movimentacio); e devido 2 interag@io entre as fases, ocorrem diferentes fendmenos. Estes
fen6menos s3o classificados cronologicamente na seguinte sequéncia, apesar de ocorrerem

simultaneamente:

- a interacdo gas—sélido, ou seja, o contato do ar de movimentacdo com as

particulas dentro do leito;

- a aspersdo do material de recobrimento como gotas com objetivo de aumentar a
probabilidade do impacto gota-particula, mas as gotas podem secar antes de colidirem com
as particulas, ocorrendo a elutriagdio de material de recobrimento seco na forma de pé

(fendémeno de transferéncia de calor);

- espalhamento das gotas sobre a superficie da particula, seguida pela formagéo de
uma camada liquida e a adesfio da gota na particula (transferéncia de massa). Ento, no
melhor caso, a coalescéncia das gotas ocorre sobre a superficie da particula antes da

secagem (transferéncia de calor) das gotas para formar a camada de recobrimento;

- a formacdo de camadas ou superposic@o de diferentes camadas de gotas sobre a
particula resulta em um produto homogéneo (Figura 2.2). Apés véarios ciclos de
molhamento-secagem, um filme continuo sera formado, com uma espessura controlada e

uma composi¢io dependente dos materiais utilizados.

Assim, o desempenho do processo de recobrimento depende de um conjunto de
caracteristicas do sélido e do liquido de recobrimento ¢ da adesfo liquido-sélido. Apés o
contato inicial entre a gota e a superficie da particula, a interagio de ambas determina a
captura ou nfo da gota. A adesfio das gotas da suspensio de recobrimento envolve a

caracteristica da molhabilidade e espalhamento do recobrimento sobre o sélido.

A boa adesdo entre o filme polimérico e a superficie do substrato sélido é essencial

para o desempenho de produtos recobertos. Estudos na é4rea de produtos farmacéuticos
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demonstram que a compreensdo dos mecanismos que envolvem a adesfo filme-s6lido €

ainda bastante limitada (FELTON et alli, 2000).

A molhabilidade é descrita como a habilidade da gota molhar a particula e
espalhar-se sobre a superficie. Isto € o que governa a adesfio ¢ a taxa de crescimento da
particula nos processos de recobrimento (LINK e SCHLUNDER, 1997, IVESON et alli,
2001, TENOU e PONCELET, 2002, PONT et alli, 2001).

A molhabilidade de um sélido por um liquido, ou seja, a energia de molhamento
depende do angulo de contato entre as trés fases presentes: sélido-liquido-gas. O angulo de
contato, 6, ¢ definido como o &ngulo subtendido pela tangente da fronteira gas-liquido a
partir do ponto trifasico e a tangente 2 fronteira sélido-liquido a partir do mesmo ponto. E
uma propriedade do sistema sélido-liquido-gas e depende de caracteristicas quimicas e
fisicas da superficie da particula (s6lido) e da suspensfio de recobrimento (liquido), como
higroscopicidade, rugosidade e tensfo superficial (ADAMSON, 1990). A tens3o superficial
de um liquido pode ser definida como a forca de tensfio superficial por unidade de
comprimento, ou seja, representa a forca necessaria para estender a superficie por unidade
de distancia (ou equivalente, energia requerida para criar uma unidade de é4rea superficial

para uma dada interface).

Um balanco de tensdes interfaciais, como mostra a Figura 2.3, fornece o 4ngulo de

contato, e € definido pela equacio de Young:

Figura 2.3 — Angulo de contato do sistema solido-liquido-gés.

o, cos8 + o = o 2.1)
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O angulo de contato ¢ uma indica¢3o da receptividade do sélido pelo liquido. Se a
superficie é receptiva ao fluido, o &ngulo de contato € baixo, ou seja, temos a condicéo de &
< 90°, o que indica que o sélido € molhado pelo liquido. Se a superficie nfo € receptiva, o
angulo € alto, ou seja, > 90° indica que o liquido n3o molha. Os limites do &ngulo de
contato os limites € = 0° e 8 = 180° sHo definidos como molhamento completo

(espalhamento espontaneo) e o nfo molhamento completo (aglutinacdo espontinea das
gotas), respectivamente (ADAMSON, 1990).

A rugosidade da superficie tem um efeito de aumentar o &ngulo de contato de 907
se o material liso fornece um &ngulo maior que 90°, a rugosidade aumenta este angulo ainda
mais, mas se 6¢é menor que 90°, a rugosidade diminui o &ngulo (DAVIES e RIDEAL,
1963).

A adesdo ¢ promovida pela molhabilidade através de ligacdes fisicas, quimicas
e/ou mecanicas atuando através da interface recobrimento-sélido. Sob algumas condi¢des e
consideracBes (superficie plana, homogénea, isotropica € nio deformada) a energia de
adesfio pode ser quantificada pelo trabalho de adesio W, que ¢ definido como
(NEUMANN e GOOD, 1979):

W = o (1+cosd) (2.2)

O trabalho de adesfo correlaciona a tensio superficial do liquido € o angulo de
contato; valores altos indicam molhamento bom e valores baixos indicam molhamento
ruim, para cada conjunto sélido-liquido NEUMANN e GOOD, 1979, ADAMSON, 1990,
IVESON et alli, 2001).

Quando 6= 0°, o trabalho de ades?o entre o sélido e o liquido ¢ igual ao trabalho
de coesdo do liquido W, definido na Equacio (2.3), que corresponde ao trabalho
requerido para separar uma unidade de area de uma interface. Assim, o liquido pode-se
espalhar indefinidamente sobre a superficie, uma vez que energeticamente o sistema é
indiferente ao fato do liquido estar em contato com si mesmo ou com o sélido. Por outro
lado, se &= 180°, cos 6=-1 e W,; = 0, ndo ha dispéndio de energia de Gibbs para separar o

s6lido e o liquido; o liquido nfo molha o s6lido e n3o se espalha sobre ¢le.



Capitulo 2 — Revisdo Bibliogrdfica 26

W, = 20, (2.3)

A determinag#o da molhabilidade em geral, € feita a partir do 4ngulo de contato do
sistema sélido-liquido-gés, e da tensfo superficial do liquido. Dentre as - diversas
metodologias existentes, o dngulo de contato em sélidos pode ser medido por analise de
imagens da gota séssil ou pendente (ADAMSON, 1990, AMIRFAZLI et alli, 2000, KWOK
e NEUMANN, 1999, THUNEMANN et alli, 2000, CHEN e SHULL, 1999; TSIBOUKLIS
et alli, 2000, SABAPATHY e CROOKS, 2000; SKLODOWSKA et alli, 1999). Ja para pds
pode ser obtido através de penetracio capilar de diferentes lignidos em um leito fixo de
particulas (PRESTIDGE e TSATOUHAS, 2000; PRESTIDGE ¢ RALSTON, 1995; PONT
et alli, 2001; HEMATI et alli, 2003).

A determinagfio da tensfio superficial do liquido pode ser realizada por vérios
métodos, tais como: tensiémetro de duNoiiy (anel), método de Wilhelmy (placa) e método

da gota (CASTELLAN, 1986; ADAMSON,1990).

2.6. REOLOGIA DAS SUSPENSOES DE RECOBRIMENTO

A reologia das suspens@es de recobrimento € uma variavel muito importante no
processo de atomizagdo da suspensio sobre as particulas. Segundo FILKOVA ¢ CEDIK
(1984), a qualidade de um sistema de dispersio gas-liquido é afetado pelas seguintes
propriedades fisicas do liquido: densidade, tensfio superficial e viscosidade (reologia),
sendo o efeito viscoso predominante. O mecanismo de desintegracio do liquido por meio
de gas ¢ bastante complicado, no processo de recobrimento, pela evaporacdo simultanea do

liquido que esta sendo alimentado, causando mudangas consideraveis na viscosidade.

O conhecimento do comportamento reoldgico da suspensio de recobrimento
torna-se necessario para se estabelecer uma relacio adequada da taxa de alimentagfio do
liquido e do ar no bico atomizador, além da importante contribuiciio no espalhamento na
superficie de particulas recobertas e inertes, conseqiientemente na formacio, aparéncia e

propriedades do filme (TENOU e PONCELET, 2002, TWITCHELL et alli, 1995, BASTA
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et alli, 1998). Pois uma boa atomizacio ¢ indispensavel para que o processo de

recobrimento seja eficiente e adequado ao produto desejado.

O comportamento reoldégico dos fluidos é extensivamente descrito na literatura
através de modelos empiricos que correlacionam a tensio de cisalhamento com a taxa de
deformacdo. A Figura 2.4 apresenta o reograma dos fluidos mais comuns. Os fluidos
Newtonianos apresentam uma relagfo linear entre a taxa de deformacgfio e tensdo de
cisalhamento. Diversos fluidos comuns como 6leo e agua apresentam comportamento
Newtoniano. Sua reologia € descrita pela Equacdo (2.4) onde o coeficiente angular ¢ a

viscosidade do fluido.

T = HY (2.4)

O plastico de Bingham € um fluido que necessita de uma tensfo inicial (t,) para escoar, €
dai em diante se comporta como um fluido Newtoniano. SuspensGes minerais s8o exemplos
deste fluido. O seu comportamento reologico € descrito pela Equacdo (2.5), onde 1, €

tens3o residual e A € o coeficiente de rigidez.

T =17 + Ay 2.5)

o

Os fluidos dilatantes e pseudoplasticos seguem uma reologia segundo a lei da

poténcia.

T=my" (2.6)

onde m € o indice de consisténcia ¢ n € o indice de comportamento. Se n < 1 o fluido ¢
pseudoplastico € se n > 1 o fluido ¢ dilatante. Suspensdes e solugbes poliméricas, muito
comuns na industria de processamento de alimentos e quimica, s3o exemplos de fluidos

pseudoplésticos e dilatantes.
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Figura 2.4 — Curvas caracteristicas de fluidos com propriedades reoldgicas independentes
do tempo (BIRD et alli, 1960).

Para os fluidos Newtonianos, a viscosidade p, € bem definida, sendo fungdo da
temperatura , pressio e composi¢c3o. Nos fluidos n3o-Newtonianos, define-se a viscosidade

aparente U,p, que aumenta ou diminui com a taxa de deformag@o, como mostra a Figura 2.5.

Hap = oY @7

Ao se tratar de fluidos nf3o-Newtonianos trabalha-se com a viscosidade aparente
Hap € OS pardmetros reoldgicos, que sdo as constantes das equagdes reoldgicas. Quanto aos
parametros reoldgicos, mesmo a viscosidade dos fluidos Newtonianos é dependente da

temperatura ¢ essa dependéncia ¢ também ndo linear.
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Figura 2.5 — Comportamento da viscosidade aparente para diferentes fluidos (BIRD et alli,
1960).

Existem fluidos cuja viscosidade, para um gradiente de velocidade constante,
aumenta ou diminui com o tempo, sio chamados de reopéticos ou tixotrépicos,
respectivamente, (Figura 2.6). Um exemplo de um fluido tixotrépico € uma solucdo de
diéxido de titanio (KEEY, 1992).

tixotropico

recpetico

¥
Figura 2.6 — Curvas caracteristicas para fluidos com propriedades reolégicas dependentes
do tempo (BIRD et alli, 1960).
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As medidas reolégicas padréo sfo obtidas em equipamentos cuja geometria produz
um escoamento viscométrico. Exemplos representativos desse escoamento ocorrem quando
um fluido se move: em tubos e entre placas paralelas; entre cilindros concéntricos, um dos
quais em rotagdo; entre cone ¢ placa, com um deles em rotacfo; entre discos paralelos, um
dos quais em rotagfo. A determinacio da reologia de suspensdes ¢ bastante complicada,
pois vérios fatores interferem na medida, tais como: sedimentaggio de sélidos, danificacio

de sensores por s6lidos abrasivos.

A grande maioria das suspensdes utilizadas no processo de recobrimento de
particulas apresenta comportamento dilatante ou pseudoplastico, e muitos apresentam um
comportamento de tixotropia ou reopetia, o que pode facilitar ou dificultar o procedimento

experimental (PONT et alli, 2001, EL-SAIED et alli, 1995).
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CAPITULO 3 - MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo estdo descritos os materiais utilizados ¢ os métodos experimentais
adotados no desenvolvimento do trabalho. O estudo foi dividido em duas etapas

experimentais, que sio constituidas de vérias fases.

A primeira etapa do estudo, que consistiu no recobrimento de seis tipos de
particulas com unica suspensfio, ¢ constituida das seguintes fases: sele¢do e caracterizagio
das particulas, estudo fluidodin&mico a seco com e sem a presenca do ar de atomizacéo,
selecio e caracterizacdo da suspensio de revestimento, determinacfo da molhabilidade da
suspens#o nas particulas, recobrimento das particulas, analise de eficiéncia de recobrimento
e energética, determinac@o do crescimento das particulas e cinética de crescimento, analise

da qualidade do filme e caracterizacéo fisica das particulas recobertas.

A segunda etapa envolveu o recobrimento de um tipo de particula com quatro
diferentes suspensdes e constituiu nas fases: selecio da particula, formulacio e
caracterizagdo de suspensdes de revestimento, determinagfo da molhabilidade da particula
pelas suspensdes, recobrimento com as suspensdes, andlise de eficiéncia de recobrimento ¢
energética, determina¢fo do crescimento das particulas e cinética de crescimento, analise

da qualidade do filme e caracterizaco fisica das particulas recobertas.

3.1. PARTICULAS

As particulas utilizadas nos ensaios de recobrimento foram: esferas de vidro,
polietileno de baixa densidade (PEBD), polipropileno (PP), poliestireno (PS), placebo ¢
ABS®. A escolha destas particulas foi realizada pelas diferentes caracteristicas fisicas entre
elas, tais como: material (energia de superficie), didmetro, forma, e densidade. Além disso,
o PEDB, PP, PS e ABS s#o particulas bastante estudadas como meio inerte na secagem de

pastas e suspensdes em leito de jorro. O placebo representa o processo de recobrimento de

farmacos na forma de comprimidos.
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O vidro é um material amorfo, com alta energia de superficie, composto
basicamente de silicatos (VAN VLACK, 1984). O polietileno de baixa densidade,
polipropileno e poliestireno sfo termopléasticos de cadeias lineares. O ABS € uma resina

amorfa composta de acrilonitrila-butadieno-estireno (ROSEN,1982).

O placebo utilizado € composto de lactose, amido e estearato de magnésio, em
formato cilindrico, com 6 mm de didmetro e 4mm de altura, foi gentilmente cedido pela

EMS Indistria Farmacéutica Ltda.

3.1.2. Caracterizacfio das particulas

A caracterizac8o das particulas foi realizada para as particulas inertes e recobertas
pelas seguintes propriedades: didmetro, esfericidade, densidade aparente, densidade real,

densidade bulk, porosidade, angulo de repouso e escoabilidade.

3.1.2.1. Didmetro médio

A andlise granulométrica das particulas foi determinada pelo peneiramento em

peneiras padronizadas Tyler. O didmetro médio foi calculado com a defini¢io de Sauter.

— 1
d, = Zm (3.1)

O diametro médio das particulas de PS foi obtido pela média de 3 medidas de
didmetro com paquimetro em 120 particulas, pois nfio havia peneira com abertura suficiente
para fazer a classificagfio (dp > 4 mm). Para o placebo foram realizadas 3 medidas de
didgmetro e altura com paquimetro em 120 placebos, € o didmetro médio foi obtido pela
definicdo do didmetro equivalente ao de uma esfera de volume igual ao do placebo,

segundo a Equagéo (3.2).

= -9\[17: (3.2)



Capitulo 3 — Materiais e Métodos 33

3.1.2.2. Esfericidade

A esfericidade da particula foi quantificada pelo método de PECANHA e
MASSARANI (1986). Neste método a esfericidade € obtida pela razdo do maior didmetro
inscrito € o menor difmetro circunscrito na area projetada da particula num plano estavel.
Foram realizadas medidas em 20 amostras de cada tipo de particula, com excecdo do

placebo.

dic
$=—= (3-3)

Figura 3.1 — Método de PECANHA e MASSARANI (1986) para esfericidade.

A esfericidade do placebo foi determinada pela relacio entre a 4rea superficial da
esfera de mesmo volume que o placebo e a area superficial do placebo, conforme a
Equacio (3.4).

p="= (3.4)

3.1.2.3. Densidade aparente das particulas

A densidade aparente da particula, definida como a razdo da massa da particula e do
volume total da particula, incluindo o volume que os poros ocupam, foi determinada por

porosimetria de Hg no equipamento Autopore II, da marca Micromeritics, USA.
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3.1.2.4. Densidade real das particulas

A densidade real, definida como a raz3o entre a massa da particula e o volume que
a estrutura do sélido ocupa, ou seja, excluindo os poros do sélido, foi determinada por
picnometria a gas Hélio, utilizando—se o equipamento Accupyc 1330, da marca

Micromeritics, USA. Para cada particula foram realizadas 10 medidas de densidade real.

3.1.2.5. Densidade Bulk

A densidade bulk dos sélidos, definida como a razfo entre a massa de particulas e
o volume que elas ocupam em um recipiente quando em arranjo normal, foi obtida pelo
preenchimento pelas particulas, em queda livre, em um recipiente de volume calibrado, de
aproximadamente 115cm’. Para cada tipo de particula foram realizadas 10 medidas de
densidade bulk.

3.1.2.6. Porosidade

A porosidade da particula, razdo do volume de poros da particula sobre o volume
total da particula foi determinada através da relacio entre as densidades aparente e real da

particula, de acordo com a equagdo (3.5).

g=1~

(3.5)
preal

3.1.2.7. Angulo de repouso

O éangulo de repouso da particula, isto é,0 dngulo de inclinagdo formado ao
deslizamento da primeira camada de particulas (KEEY, 1992), foi obtido pelo método do
tambor rotatério. O equipamento utilizado foi Solids Study Handling Bench, da Armfield

England. Para cada particula foram realizadas 30 medidas de angulo de repouso.
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3.1.2.8. Escoabilidade

A escoabilidade das particulas foi determinada por medidas do tempo gasto por
500 gramas de particulas para escoar através de um funil, com inclinagfo de 80 ° e orificio
de 1,5 cm de digmetro. A velocidade de escoamento das particulas foi obtida dividindo-se a
vazio massica pela area do orificio do funil e pela densidade aparente das particulas. Foram

realizadas 10 medidas de velocidade de escoamento para cada particula.

3.2. SUSPENSOES DE RECOBRIMENTO

As suspensdes de recobrimento utilizadas foram suspensGes poliméricas aquosas,
algumas formulacSes disponiveis na literatura e outras desenvolvidas neste trabalho. As
diferentes formulacdes tém como objetivo a variagio de propriedades como tensdo

superficial, reologia e concentraciio de sélidos.

As cinco formulacdes de suspensées de recobrimento utilizadas neste trabalho sdo
apresentadas na Tabela 3.1. Em cada formulacio foi adotada uma cor fixa para facilitar a
identificagdio e minimizar fontes de erros, uma vez que se verificou que a mudanca do

corante, para a mesma formulacfio, provocava alteragfes significativas nas medidas de

tens3o superficial.

A suspensio 1 (rosa) foi utilizada nos trabalhos de ATAIDE (1996), TARANTO
(1996) e ALMEIDA (2002) e a suspensdo 3 (verde) foi utilizada por QUEIROZ FILHO
(1997). A suspensdo 2 (azul) foi desenvolvida a partir da formulacZio da suspenséo 1, com o
aumento do polimero (HEC) com intuito de se manter a tensfio superficial e alterar a
reologia. A suspensio 4 (laranja) foi desenvolvida com base na suspensdo 1, com a
alteracdio do surfactante, estearato de magnésio para Tween 80, para modificar a tensfo
superficial. A suspensdo 5, formulada a partir da suspensfo 2, onde o surfactante estearato
de magnésio foi removido, com o objetivo de se manter a reologia e alterar a tens#o

superficial.
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Tabela 3.1 — FormulacZo das suspensdes poliméricas aquosas

Reagentes Suspensdes
(%) em massa 1 2 3 4 5

Hidroxietilcelulose (HEC) 3,50 5,50 3,10 3,50 5,50
Polietileno Glicol 6000 (PEG) 0,75 0,75 0,54 0,75 0,75
Estearato de Magnésio 1,00 1,00 —— . e
Diéxido de Titanio 1,25 1,25 0,97 1,25 1,25
Tween 80 ® . e 0,85 1,00 —
Corante 1,00 1,00 0,20 1,00 1,00
Talco neutro 3,50 3,50 1,16 3,50 3,50

Agua 89,00 87,00 | 93,18 89,00 | 88,00

Cs (kg/kg) 0,1100 | 0,1300 | 0,0682 | 0,1100 | 0,1200

Cor e

As especificacdes dos produtos quimicos utilizados nas formulagcdes das

suspensdes estdo listadas na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Especifica¢des dos materiais utilizados na formulacgio das suspensdes

Reagentes Especificacdes
Hidroxietilcelulose (HEC) CELLOSIZE® 09

Polietileno Glicol 6000 (PEG) PA - CHEMCO

Estearato de Magnésio PA - REAGEN

Diéxido de Titanio PA - VETEC
Tween 80 ® REAGEN

Corante Laca de Aluminio vermelho 03 FD&C -ESKISA
Corante Laca de Aluminio azul 02 FD&C -ESKISA
Corante Laca de Aluminio amarelo 05 FD&C -ESKISA

Talco neutro

CHEMCO




Capitulo 3 — Materiais e Métodos 37

3.2.1. Procedimento de preparacio das suspensdes

O procedimento realizado na preparacéo das suspensGes foi 0 mesmo para as cinco
suspensdes. Inicialmente dilui-se 0 HEC em 50% de 4gua total sob agitaglo constante, e
reserva-se essa solugfio. Na seqiiéncia, no restante de Agua sob agitagfio constante,
acrescenta-se 0 PEG e aguarda-se a completa dissolugio e, em seguida, adiciona-se os
demais constituintes da Tabela 1 na seguinte ordem: didéxido de titamio, corante, talco e
estearato de magnésio (suspensdo 1 e 2) ou Tween (suspensdes 3 e 4). Adiciona-se entfo, a
solucdo de HEC a suspenso de pigmentos, sob agitacfo constante. Apos 10 minutos de
agitacdo, a suspensfo de recobrimento ¢ submetida em um moinho coloidal durante 20
minutos. As suspenses eram preparadas no dia anterior dos experimentos de

caracterizac@o e/ou recobrimento.

3.2.2. Caracterizac@o das suspensoes

As suspensdes foram caracterizadas quanto a: densidade, tens3o superficial e
comportamento reolégico. A concentragiio de sélidos foi verificada para garantir uma

analise quantitativa precisa do recobrimento.

3.2.2.1. Densidade

A densidade da suspensiio foi determinada por picnometria liquida, com um
picnémetro de 25 ml. A densidade da suspensfo foi obtida pela relacio entre a massa de
suspensdo € o volume do picndmetro. A densidade de cada suspensiio preparada para

experimentos de caracterizagZo e/ou recobrimento foi determinada em duplicata.

3.2.2.2. Tensdo Superficial

A tensdo superficial das suspensfes foi determinada pelo método de Du Noily,
método do anel, através de um tensidmetro automatico com banho termostatico e aquisicao
de dados da marca KSV — Sigma 701. Neste método, a tensio ¢ determinada a partir das
medidas sucessivas de forca necesséria para romper o filme liquido da suspensfo formado

no anel, como pode ser visto na Figura 3.2.
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Figura 3.2 — Esquema da metodologia de Du Noiiy para determinagio de tensfo superficial
de liquidos (KVS Instruments, 2001).

As tensSes superficiais foram obtidas na temperatura de 25°C, durante 7 minutos,
para 6 suspensdes de cada formulagfo, preparadas separadamente. Apenas os valores de
tensdo superficial obtidos nos 3 minutos iniciais foram considerados, pois ap6s este tempo
foi verificada alteracéo significativa das medidas, devido a sedimentacdo de sélidos durante

o experimento.

3.2.2.3. Reologia

O estudo do reolégico das suspensdes foi realizado em um redmetro capilar
construido no laboratério, de acordo com o esquema da Figura 3.3. No redmetro capilar, o
comportamento reoldgico das suspensdes foi obtido pela curva pseudoreolégica, que avalia
a reologia através de variagio da vaziio massica da suspensio em um capilar de
comprimento conhecido, para diferentes valores de queda de pressdo de escoamento em
regime laminar (BIRD et alli, 1960).
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reciptente com a suspensio
agitador magnético

tubo capilar descartavel
régua milimetrada

coletor de suspensgo

Figura 3.3 — Esquema do redmetro capilar

A curva pseudo-reolégica ¢ obtida através da tens3o de cisalhamento versus

pseudo-taxa de deformacéo, obtidas pelas equacdes (3.6) e (3.7), respectivamente.

DAP
= 3.6
Ay (3.6)
8v
= — 3.7
7=3 (3.7

A curva pseudo-reolégica foi ajustada de acordo com a equacio (3.8):

In(t) =In(k) + n'In(y) (3.8)
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Sendo para n’ igual a 1, o comportamento de fluido newtoniano, e para n’
diferente de 1, comportamento de fluido Power-Law, que segue a Equacdo (3.9), sendo o

fluido classificado como pseudoplastico para n<1 e dilatante para n>1.

T=my (3.9)

Com os coeficientes angular e linear da regressdo da curva pseudoreologica
obtém-se os parametros reolégicos m e n através das EquacSes (3.10) e (3.11) conhecidas

como as EquacSes de correcdo de RABINOWISCHT (BIRD et alli, 1960).

n=n’ (3.10)
4n

3.2.2.4. Concentracdo de solidos

A concentracio de so6lidos das suspensdes foi determinada, apesar dos valores
obtidos pela composicio das mesmas (Tabela 3.1), pois as suspensdes foram submetidas ao

moinho coloidal, o que provoca pequenas perdas durante o processo de preparacdo das

mesmas.

A metodologia consistiu na quantificacdo de sélidos apés a secagem do solvente
(dgua) em uma estufa a 105 °C até peso constante (24 horas), de amostras de suspensio de
massa conhecida com preciséo de 0,0001g, Para cada suspens@o utilizada em cada ensaio
de recobrimento foram realizadas duas medidas antes e duas apds o recobrimento,
podendo-se assim verificar quaisquer problemas de agitacdo da suspensfio. Para a
caracterizacdo da suspensdo foram sempre utilizadas medidas de concentrago de sélidos

em quadruplicata.
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3.2.2.5. Angulo de Contato

A determinacio do angulo de contato dos sistemas particula-suspensdo-ar foi
realizada por método Optico, através de um gonidmetro manual (Figura 3.4) da Tantec
Contact Angle Meter- USA. A metodologia consiste na medida do &ngulo de uma micro
gota da suspensdo sobre o s6lido com superficie plana, projetada sobre um anteparo

graduado.

Figura 3.4 — Fotografia do goniémetro manual (Cole Parmer Inc. USA).

As medidas foram obtidas sob condigdes controladas de temperatura e umidade,
conforme descrito por SELLIN (2002). Muitos cuidados foram tomados na obtencfo deste
parametro, seguindo as orientagdes da literatura (KWOK e NEUMANN, 1999; SELLIN et
alli, 2000), tais como: condi¢cdes controladas de temperatura e umidade do ambiente,
tamanho da gota, homogeneidade da amostra s6lida, limpeza do sélido (umidade e

gorduras), etc., para minimizar erros e garantir reprodutibilidade dos resultados.

Para as medidas de dngulo de contato dos materiais PEDB, PP, PS ¢ ABS foram
preparadas amostras do sélido com uma superficie plana. As amostras foram obtidas por
fusgo de 2 gramas de particulas, de cada material correspondente, em uma prensa térmica,
marca Carver AccuStamp- Modelo 3986 da marca Fred & Carver Inc. USA, em condigGes
operacionais listadas na Tabela 3.3. Nos placebos as medidas foram realizadas diretamente

sobre a superficie do mesmo, enquanto que para o vidro foram utilizadas placas de petri.
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Tabela 3.3 - Condicdes operacionais na preparagio de filmes poliméricos com prensa

térmica
Material Temperatura(°C) | Press@o (psia) | Tempo (min)
ABS® 160 3000 1
PP 180 2000 1
PEBD 130 2200 1
PS 240 2000 1

Para obtencdo de resultados confidveis, para cada amostra de suspens@o foram
realizadas 50 medidas. A metodologia foi aferida com medidas de &ngulo de contato das

particulas com 4gua, valores estes que estdo disponiveis na literatura.

O &ngulo de contato da suspensdo com o filme de recobrimento das particulas
recobertas foi também determinado. Para a realizagiio das medidas no material de ABS ¢
vidro, as amostras do sélido utilizadas na determinacgfio do &ngulo de contato suspensfo—
material foram recobertas garantindo a superficie plana para a utilizacdo do método
adotado. A suspensdio em questfio foi atomizada sobre as amostras sélidas de superficie
plana em condi¢des similares as utilizadas nos ensaios de recobrimento e, apds a secagem,
o angulo de contato da suspensfo-filme seco foi determinado com 50 medidas. J4 para o

placebo, as medidas do angulo de contato da suspensfo-filme formado foram realizadas

diretamente sobre os placebos recobertos.

3.3. SISTEMA EXPERIMENTAL

O equipamento utilizado para o recobrimento das particulas foi um leito de jorro
construido em acrilico, de geometria cOnica-cilindrica. A base conica do leito tem angulo
incluso de 60°, altura de 14 cm e didmetro de entrada de 5 cm. A coluna cilindrica tem 20
cm de didmetro e altura de 30 cm.

O esquema do sistema experimental com os equipamentos periféricos pode ser

visualizado na Figura 3.5.
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1 - soprader

2 - resfriador

3 - valvula globe

4 -tomada de pressio estafica
5 - placa de orificie

§ - mandmetro de Hg

7 - mandmetro de Hg

8 - leito de silica gel

$ - aquscedor elétrico
10 - leito de jorro

11 - mandmetro de dgua

[ ,‘,3 12 - termohigrémetro
9

QM"J
e
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13 - termohigrémetro

14 - indicador de temperatura
15 - bico atomizador

18 - linha de ar comprimide

17 - bomba peristatica

18 - suspensio de recobrimento

Figura 3.5 - Esquema do sistema experimental

O ar de jorro foi alimentado por um soprador (1). A 4gua serviu como fluido
refrigerante para o resfriador (2), sendo este utilizado para temperaturas de ar inferiores a
50 °C e para facilitar a remoc¢o de umidade do ar quando percola o leito de silica (8) e
entdo € aquecido por um conjunto de trés resisténcias (9). A vazio de ar foi controlada pela
valvula globo (3) e medida pelo conjunto da pressdio estatica na linha (4) e a queda de
pressdo na placa de orificio (5), acoplada a um conjunto de mandmetros diferenciais de
merctrio (7) e (6), respectivamente. O ar chegou a entrada do leito (10) aquecido, passando
pela tela que suporta as particulas. A temperatura do ar na entrada do leito e na regidio do
anulo foi acompanhada pelo indicador de temperatura (14). A queda de pressdo no leito foi
acompanhada pelo manémetro diferencial de 4gua (11). O bico atomizador (15), de duplo
fluido, localizado no topo do leito, é alimentado com ar da linha de ar comprimido (16) € a
suspensdo de recobrimento (18) mantida sob agitacio magnética por meio da bomba

peristaltica (17).

3.3.1. Equipamentos periféricos

Especificagbes dos equipamentos periféricos utilizados no sistema experimental e

nos métodos experimentais:
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i

soprador marca IBRAM modelo CR-10 com 7,5 cv de poténcia;
conjuntos de trés resisténcias elétricas, com poténcia total de 1200 W;
manémetros diferencial em vidro, tipo tubo em U com precisdo de 0,5 mm;

termohigrometros de resposta rapida da marca Cole Parmer, com faixa de 0,5

a 100 % para umidade relativa e temperatura de 10 a 90°C;

Termopar tipo T (cobre-constantan) ligado a um indicador de temperatura,
marca IOPE;

Bomba peristaltica Masterflex, modelo L/S 7523-20, capacidade de 2 a 130

ml/min;

Balanca analitica marca ADA, precisio 0,0001 g;

Balanca técnica marca OHAUS, preciso 0,1 g;

Estufa de secagem e esterilizagdo, marca FANEM, modelo 315 SE;
Termémetro de merciirio INCOTERM, faixa:-10 a 100°C, desvio: 0,05 °C;

Estufa de secagem a vacuo, marca SQUAROID.

3.3.2. Afericdo da placa de orificio

A vazdo de ar de jorro foi determinada utilizando-se a Equaciio de aferi¢do de
OWER E PANKHURST (1977).

b
c+ T

1
w, =KEta .az\/-l—:—-’-n——z—(APl) (3.12)

Sendo: W, - vazdo massica do ar [kg/min]

a - coeficiente de descarga para a placa de orificio
T — temperatura do ar [°C]

AP; — queda de presséo na placa de orificio [cm H,0]
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m-—aj/a,

a; — 4rea de orificio da placa [cm?]

a, — 4rea do tubo [cm?]

b — pressio barométrica local [mmHg]

& - fator de compressibilidade para a placa de orificio

AP,

P, estat,]

g=1-p

(3.13)

B =0,3041 + 0,0876m — 0,1166m? + 0,4089m>
o =0,5959 + 0,0312m"% - 0,184m*

Pesiat,1 = presséo estatica a montante da placa de orificio

Para o sistema internacional de unidades, tem-se as seguintes constantes: K =
0,0573 e ¢ = 273,15. O diametro da placa de orificio € 18 mm e do tubo € 52,5 mm. Para

estes valores, obteve-se a seguinte equacgdo:

3
wo =23424 |—APL__ 07341 | (APY) (3.14)
27305+ T  Pogyy N 27315+ T

3.4. METODOS EXPERIMENTAIS

3.4.1. Estudo fluidodin4mico a seco das particulas

O estudo fluidodinamico das particulas a seco no leito de jorro foi realizado com o

seguinte procedimento: carrega-se o leito com uma determinada carga de particulas, e
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mede-se a altura do leito fixo com uma régua milimetrada fixada no leito. Aumenta-se
gradativamente a vazdo de ar até a méxima capacidade do soprador, e a cada variagio
desta, efetua-se a leitura dos valores de pressio estdtica, queda de pressiio da placa de
orificio ¢ do leito. A medida que o processo é realizado, as mudangas no comportamento do

leito de jorro sdo anotadas. Em seguida, reduz-se gradativamente a vaz&o de ar ate zera-la.

A influéncia do ar de atomizacfio na fluidodindmica das particulas foi verificada,
em diferentes pressdes, seguindo o mesmo procedimento descrito acima, mas com o bico
atomizador instalado no leito e com ar de atomizagio escoando a uma pressfo fixa durante

todo o ensaio fluidodinamico.

3.4.2. Ensaios de recobrimento
O procedimento descrito a seguir foi executado nos ensaios de recobrimento

realizados no sistema experimental descrito no item 3.3, em condicSes operacionais fixas.

Abastece-se o leito com uma carga, pré fixada em testes preliminares, de uma
determinada particula, ajusta-se a vaz8o e a temperatura do ar de jorro, aguarda-se o
sistema entrar em regime e sfo realizadas as medidas de temperatura do ar de entrada, de
saida e do anulo, umidade do ar de entrada e saida, queda de pressfo na placa de orificio €
do leito, e a pressdo estatica da linha, e a velocidade de circulac@o da particula no anulo.
Liga-se a alimentac@io da suspensdo e ajusta-se a pressdo do ar de atomizagfo, iniciando-se
a contagem de tempo do processo. Imediatamente sdo lidas as quedas de press&o na placa
de orificio ¢ do leito de particulas, bem como as temperaturas e umidades de entrada e saida

do ar.

Durante o ensaio sfo realizadas estas medidas em intervalos de tempo de Smin. A
amostragem das particulas € realizada de 10 em 10 min, com a coleta de uma amostra de
aproximadamente 8,0 gramas, que nfo ¢ retornada ao leito durante o processo. Atingindo-
se o tempo de recobrimento de 30 min, desliga-se a alimentacio de suspensio € em seguida
o sistema de aquecimento do ar de entrada. As particulas jorram por mais alguns minutos,

sendo entdo removidas do leito.

Apés o término de cada ensaio verifica-se a temperatura, densidade e vazdo da
suspensio, e também coleta-se duas amostras para a determinacio de concentracfio de

solidos. Amostras das particulas recobertas separadas para a determinaco do crescimento e
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eficiéncia do processo, ao término de cada experimento, sfo pesadas e submetidas 2
secagem em estufa a vacuo de 20 inHg por 24 horas a 70 °C, para eliminar agua adsorvida

pelas particulas durante o recobrimento.

3.4.3. Velocidade de circulacfio dos so6lidos

A velocidade de circulag@io das particulas no 2nulo foi quantificada através de
medidas do tempo gasto por uma particula para percorrer a distancia fixada de 3,5 cm na
parede da base cdnica do leito. Cada valor da velocidade de circulag@o foi obtido a partir da
média de 10 medidas de tempo. As medidas foram realizadas nas condi¢8es operacionais

dos experimentos antes de se iniciar o recobrimento e durante o processo a cada 4 minutos.

3.4.4. Determinacfo do crescimento das particulas e da eficiéncia de recobrimento

O crescimento das particulas (8), definido como a razio entre a massa do filme
formado durante o recobrimento e a massa original das particulas, foi calculado pela
Equacio (3.15). A massa do filme aderido as particulas foi determinada pela remogZo do
filme de revestimento por dissolu¢fio em agua, com excecdo para o placebo. As particulas
de placebo, que ndo puderam ter o filme de recobrimento separado por solucg3o, tiveram o

crescimento determinado pela diferenca da massa média das particulas recobertas e inertes.

M, (3.15)

A eficiéncia do processo (1) de recobrimento é definida como a razio entre a
massa de s6lidos aderida as particulas e a massa de sélidos da suspens#o adicionada ao leito
(KUCHARSKI ¢ KMIEC, 1989; TARANTO et alli,1997; DONIDA, 2000 ¢ ROCHA,
1992). Para avaliar a eficiéncia do recobrimento (1) (Equag@o 3.17) a partir do crescimento
experimental foi adotada a razfo entre o crescimento obtido experimentalmente e o

crescimento tedrico (Equacio 3.16), ou seja, o maximo crescimento obtido considerando-se
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que toda a massa de sélido atomizada fosse aderida & superficie da particula, ndio havendo

perdas por elutriacio e também nas paredes do leito.

_ Qsasp .psz:sp "z 'Cs

Sreorico = (3.16)
M,
5
n= ___é_‘_ﬂ‘_p_. (3 1 7)

teorico

3.4.5. Cinética de crescimento da particula

Para analisar a cinética de recobrimento, a metodologia utilizada por OLIVEIRA
(1992), AYUB (1993 € 1997), DONIDA (2000) foi adotada.

A cinética de crescimento das particulas foi quantificada a partir das amostras
coletadas durante o recobrimento em tempos pré-determinados. A analise do crescimento
das particulas em funcéo do tempo de processo ¢ realizada por um modelo desenvolvido a
partir do balango de massa de sélidos no leito, Equac3o (3.18), juntamente com a defini¢io
de KUCHARSKI e KMIEC (1988), Equagio (3.19), para a eficiéncia do processo:

M

Looq o4 IS (3.18)
MO MO

_M, M, (3.19)
7= w,-t-C, ’

Definindo a massa total de particulas como o ntiimero de particulas vezes a massa
média da particula (Equac@o (3.20)) e substituindo na Equacfo (3.18) obtém-se a Equacfo
(3.21).
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M, =n, M, (3.20)

= t 3.21)
M,, M,
ou seja, pra cada instante i do processo:
M :
Bl Wt t (3.22)
M, M,

Se a eficiéncia 7 do processo for considerada constante durante o processo de

recobrimento, pode-se escrever a equaco (3.22) da seguinte forma:

M,,
=1+ K, ¢ (3.23)
M
P,0
77 WCCS
Em que: K = ;i (3.23)

K; € o coeficiente de crescimento linear da particula e a massa média de cada

particula ¢ dada pela equacfo (3.24).

1 k
M, = — M, (3.24)
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3.4.6. Analise Optica
As particulas inertes e recobertas foram analisadas quanto 2 uniformidade, rugosidade
¢ crescimento, em um microscopio Optico, Microscépio Stereozoom da Cole Parmer,

ampliacdo de até 40x, disponivel no laboratério.
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CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

O estudo das influéncias das caracteristicas do sélido e do liquido no processo de

recobrimento foi realizado em duas etapas:

- Na primeira etapa o processo foi avaliado através de experimentos de
recobrimento de particulas de propriedades fisicas distintas com uma tnica

suspensdo de recobrimento;

- Na segunda etapa o processo foi avaliado através do recobrimento de uma tnica
particula com suspensBes de recobrimento de diferentes caracteristicas fisico-

quimicas.

4.1. ANALISE DA INFLUENCIA DAS CARACTERISTICAS FiSICAS DAS PARTICULAS NO
RECOBRIMENTO COM UMA SUSPENSAO POLIMERICA AQUOSA.

Para esta primeira etapa, particulas de diferentes tamanhos, formas, densidades,
esfericidade, escoabilidade e materiais foram selecionadas e caracterizadas segundo a
metodologia descrita no item 3.2 do Capitulo 3 - Materiais ¢ Métodos. A Tabela 4.1
apresenta as propriedades fisicas das particulas: esferas de vidro, placebo, ABS®,

polietileno de baixa densidade (PEBD), polipropileno (PP) e poliestireno (PS).

Dentre as particulas selecionadas, o placebo € a unica particula porosa, apesar da
porosidade ser superficial, inferior a 20%. Embora o placebo apresente um &ngulo de
repouso na mesma magnitude das particulas de ABS, devido ao seu formato cilindrico, ndo
foi possivel quantificar a escoabilidade, uma vez que os placebos se amontoaram uns sobre

os outros impedindo o escoamento dos mesmos através do orificio do funil.
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Tabela 4.1 — Caracterizac@o fisica das particulas

] Esfera de ®
Material ) PS PEBD PP Placebo ABS
vidro
) irregular | irregular ] )
Forma arredondada | lenticular cilindrica |arredondada
(pellet) (pellet)
d, (mm) 2,87 4,58 3,56 2,91 5,54 2,90
0,865 0,880 0,785 0,750 0,825 0,788
¢
+ 0,037 + 0,047 + 0,050 + 0,066 + 0,008 + 0,045
33,0 34,5 35,5 35,0 438 43,7
D"
+1,4 +1,9 +1,5 +1,0 +2.0 +1,9
Dbulk 1562,5 657,5 595.,4 5979 862,9 648,2
(kg/m’) +31,8 +4,1 +5,5 +6,8 +24,4 +6,0
Oreal 2491.,5 1060,0 919,3 905,3 1657,1 1022,1
(kg/m’) +0,4 +0,6 +0,2 +0,6 +0,8 +0,8
Pap (kg/ms) 2491,7 1049,1 919,4 905,3 1348,2 1013,6
gp (%) 0 1,03 0 0 18,64 0,83
Vilow 18,86 19,43 22,92 23,76 16,03
(cm/s) +0,22 +0,20 +0,53 +0,12 +0,54

A suspensdo de recobrimento polimérica aquosa utilizada nesta etapa, denominada
de suspensfo 1 (rosa), foi anteriormente utilizada em trabalhos desenvolvidos no
Laboratério de Fluidodindmica e Secagem - LFS (ATAIDE (1996), TARANTO (1996),
ALMEIDA(2002)). A sua formulacio foi apresentada no item 3.3. e suas caracteristicas

fisico-quimicas listadas na Tabela 4.2.
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Tabela 4.2 - Caracterizag3o fisico-quimica da suspens#o 1 (rosa)

Cs Psusp c x 10° n m
(kg/kg) (kg/m”) (N/m) (--) (N s"/m’)

0,1100 10333 63,37+ 0,98 0,8625 £ 0,0299  0,1086 = 0,0042

Os parametros reolégicos da suspensdio 1, indice de comportamento n, e indice de
consisténcia m, foram obtidos da curva pseudoreolégica, apresentada na Figura 4.1, a partir
de um conjunto de ensaios realizados separadamente. O resultado do comportamento foi
obtido através de uma unica regresséo linear, com limite de confianga de 95%, no programa
Statistica® para todos os dados de tensfo de cisalhamento e taxa de deformacéo obtidos em
6 diferentes testes. A analise estatistica da regress#o obtida a partir dos dados experimentais

¢ apresentada no Anexo 2.

1,5
= )
£ 1,0 y = 0,8625 x - 2,1864
% | R2=0,9949 X teste 1
§ 0,5 - Clteste 2
(&}
g A O teste 3
18 0,0 - rtesied
w .
T Oteste 5
= 0,5
5 R Atesie 6
"1 ,0 T T T H H i i T H 1 T T T ¥ i i
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 45
Ln [8v/D]

Figura 4.1 — Curva pseudo-reolégica da suspenséo 1 (rosa)
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4.1.1. Estudo fluidedinimico das particulas

Para a determinaciio de par2metros operacionais, foi realizado o estudo da

fluidodinamica, a seco, das particulas selecionadas, no leito de jorro.

A carga do leito, em massa de particulas, foi padronizada seguindo o critério de se
manter uma altura do leito fixo que apresentasse um regime fluidodinimico estavel para
todas particulas. A partir do estudo com vdrias cargas, determinou-se a altura de leito fixo
de Ho = 16cm, correspondente a um leito de jorro com geometria conica-cilindrica,
apresentando 2 cm de particulas acima do leito conico. A Tabela 4.3 apresenta a carga do

leito para as particulas selecionadas.

Tabela 4.3. - Carga do leito de particulas

Particulas Mo (kg)
Esferas de vidro 3,3
Placebo 1,8
ABS 1.4
PP 1,4
PS 1,5
PEDB 1,4

Para cada particula foi obtido o comportamento fluidodindmico a seco no leito de
jorro. As Figuras 4.2 a 4.7 apresentam as curvas de queda de press3o das particulas versus a
velocidade do ar em relacfio ao didmetro da coluna do leito, para as particulas: esferas de
vidro, ABS, placebo, PP, PS, PEDB, respectivamente.
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Figura 4.2 — Curva fluidodin&mica de esferas de vidro em leito de jorro, Mo = 3,3 kg.
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Figura 4.3 — Curva fluidodinamica de particulas de ABS em leito de jorro, Mo = 1,4 kg.
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Figura 4.4 — Curva fluidodindmica do placebo em leito de jorro, Mo = 1,8 kg.
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Figura 4.5 — Curva fluidodin&mica do PP em leito de jorro, Mo = 1,4 kg.
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Figura 4.6 — Curva fluidodin&mica do PS em leito de jorro, Mo = 1,5 kg.
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Figura 4.7 — Curva fluidodinamica do PEDB em leito de jorro, Mo = 1,4 kg.

A velocidade de jorro minimo foi obtida pelo acompanhamento da altura do &nulo,
metodologia esta desenvolvida durante o desenvolvimento desta pesquisa (ADEODATO et

alli, 2003; ADEODATO, 2003). Ao utilizar o método classico de determinacio das
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condi¢des de jorro minimo a partir da curva caracteristica de queda de pressdo, MATHUR
e EPSTEIN (1974), verificaram, para algumas particulas, diferencas significativas quando
se confronta com o valor da velocidade de jorro minimo observado visualmente a partir do
acompanhamento das varia¢des de altura do anulo, ADEODATO et alli (2003). A Tabela
4.4 apresenta para cada particula os valores de queda de pressiio maxima, queda de presséo
de jorro estavel e a velocidade de jorro minimo. Os valores de quedas de pressio méaxima e

de jorro estavel foram obtidas das curvas fluidodindmicas.

Tabela 4.4 — Parimetros fluidodindmicos

Particulas AP sy (P2) AP (Pa) Ujm (m/s)
PEBD 1057 732 0,348
PP 1089 731 0,344
PS 1371 546 0,418
ABS 1282 614 0,485
Placebo 3047 909 0,605
Vidro 3195 1741 0,572

Os valores obtidos experimentalmente de velocidades de jorro minimo foram
comparados com correlagdes da literatura, como mostra a Tabela 4.5. As correlagbes de
ABDELRAZEK (1969), Equacéo (4.1) e MATHUR e GISHLER (1955), Equacgio (4.2)
ajustaram-se aos dados com desvios inferiores a 20 % para as particulas utilizadas, exceto

para o PP, que apresentou desvio relativo de 34%.

A B %
v =L (A ) (DY (28 e mpma ) [T s @)
™ 1,74\ D, \ D P o ’

4 _ b
v - (dp }[__&) (ZgH(PS Pﬂuido)J 4.2)
" D, J\ D

c c P fruido
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Tabela 4.5 — Velocidades de jorro minimo obtidas experimentalmente e por correlagdes

Material | Uy (m/s) Ujmc (/s) | desvio (%) Correlacdo
PEBD 0,348 0,290 16,7 Abdelrazek
PP 0,344 0,227 34,0 Abdelrazek
PS 0,418 0,415 0,7 Abdelrazek
ABS 0,485 0,496 2.3 Mathur e Gishler
Placebo 0,605 0,601 0,7 Abdelrazek
Vidro 0,572 0,608 6,3 Mathur e Gishler

A influéncia da pressdo de atomizacfio na fluidodinmica, principalmente nos

parmetros: velocidade de jorro minimo e queda de pressio estavel foi verificada para as

pressoes de 10, 20 e 30 psig. As Figuras 4.8 a 4.10 sfo exemplos de curvas fluidodin&micas

na vazdo decrescente na presenca de do ar de atomizagiio para as particulas de vidro,

placebo e PP, respectivamente.

2000
_ o S SRR 5,
e B
< Oe °
o 1200 - Oe
& A%
3
& 800 - * ©30 psig
% o 020 ps?g
400 - 4 A 10 psig o
® ® s/ ar atomizacgédo
O -4D; H T i T . ¥ T T 7 T T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 08
U (mis)

Figura 4.8 — Curva fluidodindmica em leito de jorro, para vazio decrescente, com e sem ar

de atomizacéo para esferas de vidro, Mo = 3,3 kg.
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Figura 4.9 — Curva fluidodinmica em leito de jorro, para vazdo decrescente, com € sem ar

de atomizac#o para placebo, Mo = 1,8 kg.
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Figura 4.10 — Curva fluidodin&mica em leito de jorro, para vazéo decrescente, com € sem ar

de atomizag@o para PP, Mo = 1,4 kg.

Comparando-se as curvas de vazio decrescente das particulas de vidro, placebo e

polipropileno, apresentadas nas Figuras 4.8 a 4.10, observa-se diferencas na evolucfo da

queda de pressio com a vazdo. Estes diferentes comportamentos s8o conseqiiéncia das
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caracteristicas distintas das particulas, tais como: didmetro, forma, &ngulo de repouso; que

proporcionam diferentes comportamentos fluidodindmicos no leito.

Verificou-se que para todas as particulas a presso do ar de atomizac@o ndo
influenciou significativamente os valores de queda de pressdo de jorro estavel e velocidade
de jorro minimo, estando os desvios dentro do erro experimental de 15 %. A Tabela 4.6
lista as velocidades de jorro minimo na presen¢a do ar de atomizago, obtidas pelo

acompanhamento da variacdo da altura do dnulo.

Tabela 4.6 — Influéncia da pressio de atomizacgéo sobre velocidade de jorro minimo

Ui (m/s) 0 psig 10psig | 20psig | 30 psig

PEBD 0,348 0,380 0,304 0,367

PP 0,344 0,408 0,315 0,322
PS 0,418 0,466 0,351 0,400
ABS 0,485 0,567 0,509 0,410

Placebo 0,605 0,828 0,682 0,752

Vidro 0,572 0,664 0,559 0,645

A partir dos resultados obtidos na fluidodindmica com ar de atomizag&o, escolheu-
se a pressdo de atomizacdo de 20 psig como par@metro operacional para os ensaios de
recobrimento. Este valor de pressdo de atomizac@o, 20 psig, é utilizado também em
trabalhos da literatura, ALMEIDA (2002), GUIGNON et alli (2001). Na pressdo de
atomizacio de 10 psig as gotas formadas s3o grandes e com a pressgo de 30 psig, observou-
se uma turbuléncia na fonte com pequeno arraste de particulas para os materiais

poliméricos: PEDB, PP, PS e ABS.

A velocidade do ar de jorro adotada para os ensaios de recobrimento foi de 1,10
vezes a velocidade de jorro minimo para cada tipo de particula. Nesta condiggo, para os

diferentes materiais, o leito apresentou um regime estavel com boa circulagio de sélidos.



Capitulo 4 — Resultados e Discussbes 62

A vazio de suspensio foi escolhida com base em trabalhos de recobrimento em
leito de jorro, tais como: TARANTO (1996), QUEIROZ FILHO (1997), DONIDA (2000),
ALMEIDA (2002),

Para a determinac3o das condi¢Bes operacionais utilizadas nos experimentos de
recobrimento foram também realizados testes preliminares de recobrimento das particulas

de ABS, vidro e PS em diferentes vazdes de suspenséo e tempos de processo.

4.1.2. Molhabilidade das particulas pela suspenséo 1

A molhabilidade da suspensfio na superficie das particulas de diferentes materiais
foi quantificada pela medida do 4ngulo de contato, segundo a metodologia descrita no item
3.24.

Os valores de &ngulo de contato obtidos para cada conjunto material-suspenséo 1

estdo listados na Tabela 4.7, bem como o trabalho de ades#o, calculado pela Equacéo (2.6).

Tabela 4.7 — Angulo de contato do conjunto suspensdo 1-material.

Material 0 () Wad (N/m) . 10°
Vidro 40,3 +3,0 111,70
ABS 71,5+ 1,6 83,48

Placebo 74,0+ 1,8 80,84

PS 79,9 £0,7 74,48
PP 81,0+ 1,1 73,28
PEBD 92,4+ 1,1 60,72

O angulo de contato € o resultado de um balango de forcas interfaciais entre o
conjunto s6lido-liquido-gas. Este balango € conhecido como a equac@o de Young - Dupré,
Equacdo (2.1). Assim para uma mesma suspensdo, seja um mesmo valor de tensdo

superficial, quanto maior o &ngulo de contato, menor a energia superficial do sélido.
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Fisicamente, valores baixos de energia superficial do sélido indicam que a receptividade do
s6lido pelo liquido nfo € boa. Quanto menor o angulo, para valores menores que 90 °, diz-
se que o liquido se espalha mais sobre a superficie sélida, ou seja, é parcialmente molhado

(partly wetting).

Para os diferentes materiais selecionados, apenas o PEDB apresentou um valor de
angulo de contato superior a 90 °, o que indica que o molhamento da superficie do PEDB
pela suspens@o 1 n#o ocorre. Os materiais PS e PP apresentaram valores similares de
angulo de contato, o que € previsivel uma vez que apresentam valores préximos de energia
de superficie, Esup (PS) = 30 . 10° N/m e Esup (PP) = 32 . 10° N/m , segundo
BRANDRUP ¢ IMMERGUT (1975).

Para validar a metodologia utilizada, com os cuidados adotados no procedimento,
mediu-se o angulo de contato com a dgua para cada material, e estes valores foram
comparados com valores disponiveis na literatura, apresentados na Tabela 4.8. Os valores
dos angulos de contato da 4agua com os filmes de PS, PP e PEDB obtidos
experimentalmente estio de acordo com a literatura, com pequenos desvios dentro da faixa

de erro do equipamento utilizado.

Tabela 4.8 — Valores de angulo de contato agua—material

Material | 6 (°)exp. |6 (°) literatura Referéncia
PS 90,0 + 0,9 90,0 OWENS ¢ WENDT (1969)
PP 86,8 £2,5 90,0 SELLIN (2002)
PEBD | 100,7 £ 1,3 104,0 OWENS e WENDT (1969)

A 4gua a 25 °C apresenta uma tensio superficial superior (¢ =70 . 10° N/m) a da
suspensZo 1 (rosa), assim os valores dos angulos de contato obtidos para a suspenséo 1
devem ser menores que para agua, uma vez que a tensfo superficial do liquido ¢é
inversamente proporcional ao cosseno do angulo. Pode-se observar na Figura 4.11 que para
todos os materiais os valores dos &ngulos de contato da suspensio 1 foram inferiores acs da

agua, estando assim a metodologia adequada ¢ os resultados coerentes com a teoria.
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Figura 4.11 — Comparac8o entre os angulos de contato dos materiais com 4gua € com a

suspensdo 1.

4.1.3. Recobrimento de particulas com a suspens&o 1

Os experimentos de recobrimento foram realizados nas condi¢des operacionais

listadas na Tabela 4.9.

Tabela 4.9 — Condic¢des operacionais dos ensaios de recobrimento.

Velocidade do ar de jorro (m/s) 1,10 x Uym
Temperatura do ar de jorro (° C) 60
Vazéo volumétrica de suspensio (ml/min) 12,0
Pressio de atomizacéo (psig) 20
Tempo de processo (min) 30

Nos experimentos de recobrimento das diferentes particulas com a suspensdo 1,
Tabela 4.10, foram identificados duas operacdes unitarias distintas: recobrimento das
particulas e secagem da suspensfo. Verificou-se que estes distintos processos sao

dependentes do angulo de contato do material-suspensio 1, como ilustra a Figura 4.12 .
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Tabela 4.10 — Resultados dos experimentos de recobrimento com a suspenséo 1

Material Processo t processo (min)
PEDB Secagem 05
PP Secagem 10
PS Secagem 15
Vidro Recobrimento 30
ABS Recobrimento 30
Placebo Recobrimento 30
1040
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Figura 4.12 — Influéncia do 4ngulo de contato na adesdo do filme da suspenséo 1.

As particulas com angulo de contato superior a 80 °, PS, PP ¢ PEDB, nfo foram
recobertas pela suspensio 1, as gotas da suspensfo foram secas e elutriadas como um pé.
Enquanto as particulas com angulo de contato de 40 a 74 ° foram recobertas pela suspenséo

1.
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Analisando-se a transi¢fo entre o processo de recobrimento e secagem em termos
de trabalho de adesfo, verificou-se que a secagem da suspensdo 1 ocorreu para valores
inferiores a 75 . 10 N/m, sendo equivalente a 59 % do trabalho de adesdio maximo para a
suspensdo 1 (espalhamento espontaneo, 6 = 00, W™ = 126,74 . 10° N/m). Enquanto que
o recobrimento foi obtido para valores superiores a 63% do trabalho de adesfio méaximo da

suspenséo 1.

A secagem de uma suspensfio sobre particulas inertes, em leito de jorro, € um
processo bem descrito na literatura e utilizado para produtos termosensiveis (PHAM
(1983), PATEL (1986), BARRET e FANE (1990), SCHNEIDER ¢ BRIDGWATER (1989)
e (1993), MEDEIROS (2001)). No processo de secagem de pastas as particulas funcionam
como suportes para a secagem, onde inicialmente um filme € formado e em seguida
desprendido da particula devido a fraca adesfio da pasta-particula e ao atrito interparticula

no leito, obtendo-se assim a pasta seca em forma de pé.

Comportamentos distintos foram verificados na secagem da suspensfo 1 com as
trés particulas: PEDB, PP e PS. No experimento com as particulas de PEDB, a partir de 2
min de processo iniciou-se a secagem e elutriacdo da suspensfo na forma de um p6 fino.
Uma vez que a suspensfio 1 nfio molha as particulas de PEDB, pois o dngulo de contato €
superior a 90°, o filme nfio € formado. A superficie da particula e as gotas do liquido sdo
capturadas pelo solido e secam sem se espalharem, formando um pé fino da suspensfo 1.
Na Figura 4.13 pode-se visualizar as particulas inertes de PEDB e as gotas secas sobre as

particulas ap6s 5 minutos de alimentac¢fio da suspensfo 1 no leito.

@ ®

Figura 4.13 — Particulas de PEDB (a) inertes (10 X); (b) apés 5 min de processo (15 X).
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J& as particulas de PS foram inicialmente recobertas até 12 minutos de processo,
com a formagfio de uma camada e em seguida ocorreu o rompimento do filme. Deste
momento em diante do processo, toda suspensfio atomizada foi seca e elutriada, e o filme
sobre a particula foi se desprendendo da superficie s6lida na forma de placas. Neste caso do
PS, a suspensfo se espalha sobre a superficie da particula, mas a adesfo ¢ fraca, o que
provoca o desprendimento do filme. As particulas inertes de PS e o filme fragmentado

sobre as particulas ap6s 15 minutos de processo so apresentados na Figura 4.14.

(a) (b)

Figura 4.14 — Particulas de PS: (a) inerte (10X); (b) ap6s 15 min de processo (15 X).

No experimento com PP, até os 7 minutos iniciais do processo, uma pelicula ndo
uniforme e descontinua formou-se sobre a particula, a partir dai a suspensdo foi seca na
forma de po6. Pdde-se observar que as gotas da suspensdo 1 se espalharam menos sobre a
superficie do PP que do PS. A Figura 4.15 apresenta as particulas inertes de PP ¢ a retengfio

da suspensfio na superficie das particulas ap6s 10 minutos de processo.

Apesar das particulas de PS e PP apresentarem 4dngulo de contato material-
suspensdo 1 similares, o comportamento diante da suspensdo foi distinto e pode ser
explicado pelas diferengas nas caracteristicas fisicas das particulas. A forma das particulas
influencia diretamente o atrito das mesmas, entre si € com as paredes do leito. O PP, na
forma irregular sofre mais atrito interparticulas que o PS, de forma lenticular. A superficie

do PS além de maior, devido ao didmetro, € mais plana, proporcionando um contato
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suspensdo-superficie mais homogéneo, enquanto que para o PP € irregular. Quando a gota
da suspensdo inicia o espalhamento sobre a superficie do PP, a particula sofre o atrito com
a outra, rompendo o processo € facilitando a secagem da suspensfio em forma de p6. Além

disso, o filme formado € mais danificado com o atrito mais intenso das particulas de PP.

@ (b)

Figura 4.15 — Particulas de PP: (a) inerte (10 X); (b) ap6s 10 min de processo (15 X)

Resultados similares aos obtidos neste presente trabalho, com as particulas de
PEDB, PS ¢ PP, foram verificados por PONT et alli (2001) durante o recobrimento e
granulacfo de particulas hidrofébicas de areia e de vidro tratado (500 pm) com solugSes de
20% (em massa) de NaCl e de 3% (em massa) de CMC em um leito fluidizado. As
particulas hidrofobicas que proporcionaram &angulos de contato préximos a 90° com as
solucdes ndo foram recobertas, o movimento das particulas no leito removeu o filme
inicialmente formado e a massa seca de soluto coletada no ciclone foi de 85 % da massa
total pulverizada no leito. As observagdes deste trabalho ¢ as de PONT et alli (2001) estdo
de acordo com a literatura, confirmando a influéncia das caracteristicas das particulas e da
sua fluidodindmica no leito na eficiéncia de secagem de solugSes/suspensGes e na qualidade
final do produto em p6é (PATEL et alli, 1986, SCHNEIDER ¢ BRIDGWATER, 1993,
CUNHA et alli, 1999 e MEDEIROS et alli, 2002).
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No recobrimento das particulas de vidro, ABS e placebo a estabilidade
fluidodindmica foi mantida durante todo o processo e foi obtido um revestimento uniforme

totalmente aderido 4 superficie da particula, como pode ser visualizado na Figura 4.16.

(a) esfera de vidro inerte — 10X (b) vidro recoberto por 30 min — 10X

(e) placebo inerte — 10X (f) placebo recoberto por 30 min — 10X

Figura 4.16 — Particulas inertes e recobertas com a suspenséo 1.
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A Tabela 4.11 apresenta um resumo das condi¢Ses experimentais no recobrimento
das particulas de vidro, placebo e ABS com a suspensfio 1. Os ensaios de recobrimento
foram realizados em duplicatas para a verificacdo da reprodutibilidade da eficiéncia do
processo, bem como a reprodutibilidade fluidodindmica que foi acompanhada € estudada
por ADEODATO (2003).

Tabela 4.11 — Condi¢es experimentais do recobrimento com a suspenséo 1.

Ten Tan Tsaida Yen Ysaida | Veirc
Material

0 O O (%) (%) | (cm/s)
Vidro-1 60,6 49,2 46,0 14,6 59,6 | 2,083
Vidro-2 60,4 51,4 46,5 13,1 53,3 | 1,836
ABS-1 60,3 38,3 37,9 9,6 73,8 | 0,858
ABS-2 60,1 43,3 42.5 11,0 64,9 | 1,043
Placebo-1 | 59,9 47,8 44,0 9,4 30,8 | 1,669
Placebo-2 | 59,9 47,2 46,2 10,7 30,4 | 1,510

Os resultados, apresentados na Tabela 4.11, de temperatura do dnulo, umidade e
temperatura do ar de jorro na saida do leito e a velocidade de circulagfio das particulas sfo
valores médios das medidas realizadas durante os experimentos de recobrimento em
condicles estaciondrias. A Figura 4.17 exemplifica o acompanhamento das condi¢cdes de
temperatura € umidade no leito de jorro durante o experimento 1 de recobrimento de
particulas de ABS com a suspensdo 1. Pode-se observar que as condi¢des estaciondrias de
transferéncia de calor e massa, que ocorrem simultaneamente durante o processo,

estabeleceram-se apds 8 minutos de processo.
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Figura 4.17 — Condig¢des experimentais de temperatura e umidade do ar durante o

experimento 1 de recobrimento de ABS com a suspensio 1.

Os resultados de crescimentos das particulas e eficiéncia de recobrimento para as
particulas de vidro, ABS e placebo estdo listados na Tabela 4.12. A reprodutibilidade dos
experimentos de recobrimento para cada conjunto material-suspensdo 1 foi verificada em
funcgio da eficiéncia de recobrimento. Os valores de crescimento tedrico para cada ensaio
sfo diferentes, pois as condi¢des de alimentacio da suspensfio se diferenciavam. Na
preparacdo das suspensdes as mesmas foram submetidas a um moinho coloidal para a
reducgio do tamanho dos sélidos suspensos, assim em cada um dos ensaios as suspensdes
apresentaram valores diferentes de concentragio de sélidos e de vazdo da suspensio

alimentada ao bico atomizador pela bomba peristaltica.

Os valores de eficiéncia de recobrimento obtidos nos experimentos das particﬁlas
de vidro, ABS e placebo com a suspensdo 1 podem ser considerados satisfatorios e
economicamente vidveis, segundo SINGISER e LOWENTHAL (1961), pois s&o superiores
a 75%. O crescimento das particulas, nas condi¢des operacionais utilizadas, € caracteristico

de crescimento em filme, valores inferiores a 6 % em massa da particula.
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Tabela 4.12 — Crescimento das particulas e eficiéncia de recobrimento dos experimentos

com a suspensdo 1.

Cs Qsusp Bteo Sexp n
(kg/kg) | (mlmin) | (%) (%) (%)
Vidro-1 0,1085 12,5 1,274 0,983 77,19
Vidro-2 0,1057 12,5 1,241 0,942 75,92
ABS-1 0,1098 12,5 3,320 2,790 84,04
ABS-2 0,1079 12,1 2,890 2,430 83,73
Placebo-1 0,1056 12,0 2,183 1,967 90,10
Placebo-2 0,1047 12,0 2,165 1,942 89,70

Material

Analisando o recobrimento das particulas verifica-se que quanto maior o angulo de
contato, ou seja, menor o trabalho de adesfio do material-suspensio 1 maior € a eficiéncia
de processo. Esse nfio era o resultado esperado, baseando-se apenas no trabalho de adesédo
como determinante no processo. Entretanto as forgas interfaciais determinam o processo de
recobrimento das particulas, mas as propriedades fisicas das particulas interferem na

fluidodinamica do leito, o que afeta diretamente a eficiéncia do processo.

Caracteristicas como densidade aparente, porosidade, angulo de repouso e a forma
tem grande influéncia na fluidodinamica do leito. Conseqiientemente, estas propriedades
interferem no processo de secagem e na uniformidade e crescimento do filme de
revestimento, bem como na eficiéncia dos processos. Assim o &ngulo de contato serve

como um indicador da operagdo unitéria final: recobrimento ou secagem.

A porosidade da particula € a caracteristica fisica que apresenta a maior influéncia
significativa na eficiéncia de processo de recobrimento. As particulas mais porosas
possuem maior 4rea superficial, ou seja, apresentam maior capacidade de absorver

revestimento.

O processo de formagio do revestimento sobre particulas porosas € ndo porosas
sfo distintos. O revestimento de particulas nfo porosas ocorre pela forca de ades@io da
superficie solida e o material de revestimento, enquanto que nas particulas porosas a adesdo

do revestimento no solido ocorre basicamente por forcas capilares. Nestes processos de
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revestimentos de particulas porosas, em condi¢des operacionais adequadas, o inicio do
recobrimento € muito eficiente, pois as gotas da suspensio sfo sugadas por pressdo capilar
no interior dos poros. Apds os poros serem preenchidos com o revestimento, a forga que
determina a adesfio € a interfacial somente. Particulas porosas absorvem mais revestimento

que nio porosas, com maiores eficiéncias (ILEY, 1999).

Apesar dos poucos dados, verifica-se que a eficiéncia de recobrimento ¢ maior
para particulas de maior didmetro médio, menor densidade aparente e menor esfericidade.
O grande diferencial entre a eficiéncia do recobrimento das particulas de vidro e de ABS ¢
o comportamento fluidodindmico, que ¢ dependente de caracteristicas fisicas, como
didmetro e densidade aparente. A velocidade de circulagio das particulas de vidro foi
superior 2 das particulas de ABS, juntamente com a maior densidade aparente que provoca
um maior impacto no contato interparticula e aumentando o atrito e assim, diminuindo a

eficiéncia do processo.

O crescimento das particulas foi acompanhado e quantificado, para cada ensaio, em
intervalos de 10 min de processo de recobrimento. Os valores experimentais do
crescimento das particulas, listados na Tabela 4.13, ndo podem ser comparados em termos
de porcentagem em massa para as trés diferentes particulas, uma vez que as densidades
aparentes de cada material sdo bem distintas. Assim, o crescimento foi avaliado em termos
de aumento de massa média de uma particula e de massa média de revestimento aderido

por particula.

A cinética de crescimento das particulas de cada material revestido, nas condi¢@es
operacionais de recobrimento estudadas, apresentou um comportamento linear com
excelentes coeficientes de regressio, a partir dos dados experimentais apresentados na
Tabela 4.13. Com este comportamento, de acordo com as Equagtes (3.16) e (3.19) pode-se
considerar que a eficiéncia de recobrimento manteve-se constante durante os 30 min de

PIOCesso.

As Figuras 4.18, 4.19 e 4.20 apresentam a cinética de crescimento, em duplicata
para as particulas de vidro, ABS e placebo, respectivamente, em termos de massa de

suspensio aderida.
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Tabela 4.13 — Crescimento das particulas com o tempo de recobrimento para a suspensio 1.

Ensaios t (min) & exp (%) Mp (mg) Msusp (mg)
0 0,0 26,037 £ 0,031 0,0
10 0,355 £ 0,004 26,129 0,092
Vidro-1
20 0,704+ 0,007 26,220 0,183
30 0,983 + 0,002 26,293 0,256
0 0,0 27,136 £ 0,019 0,0
10 0,321+ 0,002 27,223 0,087
Vidro-2
20 0,610+ 0,004 27,302 0,166
30 0,942 + 0,001 27,392 0,256
0 0,0 20,490 + 0,024 0,0
10 0,858 + 0,005 20,666 0,176
ABS-1
20 1,826 = 0,007 20,864 0,374
30 2,790 + 0,024 21,062 0,572
0 0,0 21,550 £ 0,036 0,0
10 0,756 + 0,003 21,713 0,163
ABS-2
20 1,565 £ 0,016 21,887 0,337
30 2,430+ 0,010 22,074 0,524
0 0,0 113,20+ 0,71 0,0
10 0,592 + 0,008 113,87 0,67
Placebo-1
20 1,422 + 0,015 114,81 1,61
30 1,970 + 0,065 115,43 2,23
0 0,0 98,34+ 0,11 0,0
10 0,529 + 0,006 98,86 0,52
Placebo-2
20 1,241+ 0,011 99,56 1,22
30 1,940 £+ 0,042 100,25 1,91
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Figura 4.18 — Cinética de crescimento das particulas de vidro com a suspens&o 1.
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Figura 4.19 — Cinética de crescimento das particulas de ABS com a suspensio 1.
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Figura 4.20 — Cinética de crescimento das particulas de placebo com a suspens@o 1.

Analisando as taxas de crescimento da particula, em mg/min, listadas na Tabela
4.14, para o vidro, ABS e placebo, verifica-se que sf3o proporcionais as eficiéncias do
processo. As taxas de crescimento da particula apresentaram-se também proporcionais ao

digmetro médio, a porosidade da particula e ao dngulo de contato da suspensdo 1-material.

Tabela 4.14 — Taxa de crescimento da particula, eficiéncia de recobrimento dos
experimentos com a suspensio 1.
Material | K; (mg/min) | 1 (%)
Vidro-1 [8,7571.10° | 77,19
Vidro-2 |8,4786.10° | 75,92
ABS-1  |1,8857.107% | 84,04
ABS-2  |1,7207.10% | 83,73
Placebo-1 [7,5571.10% | 90,10
Placebo-2 | 6,2071.10% | 89,70

A adesdo do filme-particula ¢ responsével pela primeira camada de recobrimento,

mas apos esta primeira camada de revestimento, a interaco € entre a gota de suspensio e o
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filme aderido na particula. A Tabela 4.15 apresenta as medidas de &ngulo de contato da

interface suspensdo-filme para as particulas recobertas com a suspenséo 1.

Tabela 4.15 — Molhabilidade das particulas inertes e recobertas com a suspens@o 1

Esferas de Vidro ABS® Placebo
Material
inerte recoberta inerie recoberta inerte recoberta
6" 403+1,7 724+1,51715+1,7 72,6+1,7 (740+1,7 850%22
Wad (N/m) . 10° 111,70 82,53 83,48 82,32 80,84 68,89

Os valores de angulo de contato da suspensfo-filme seco para as particulas néo

porosas, esferas de vidro e ABS, sfo similares em magnitude, em torno de 72 °.

Para o placebo, o valor do angulo de contato da interface suspens@o-filme seco €
superior ao da interface suspensdol-material, e de valor equivalente aos &ngulos de contato
da suspensdo 1 com PP e PS. O recobrimento do placebo revestido com 30 minutos ocorre,
apesar do alto valor do angulo de contato, por causa da porosidade da particula, que
promove a absor¢do da suspens@io devido as forcas capilares. A mudanca no angulo de
contato para o placebo nfo interferiu no crescimento linear da particula, pois a superficie
porosa do mesmo ndo foi ainda selada, mantendo a eficiéncia constante durante o processo.
Este resultado proporciona a oportunidade de supor que se os poros do placebo ja
estivessem totalmente preenchidos, a adesfio da suspensdo 1 sobre o revestimento do
placebo a partir de 30 minutos de processo n#o seria forte o suficiente, conseqiientemente a

eficiéncia diminuiria € a cinética de crescimento seria modificada.

Observagbes similares da alteracdo da cinética de crescimento e eficiéncia de
processo para particulas porosas podem ser encontradas na literatura. GUIGNON et alli
(2003) observaram que no recobrimento de particulas porosas e nfo porosas, apds 15
minutos de processo ocorreu uma pequena reducfio na eficiéncia do processo para o
experimento com solucfio de maior tensdo superficial. Enquanto que, HEMATI et alli
(2003) verificaram que no recobrimento e granulagdo de particulas porosas, existe um

tempo inicial de processo no qual os poros sfo preenchidos com o material granulante.
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Apés o selamento dos poros, as particulas porosas iniciam o processo de aglomeragio,
como ocorre com as particulas nfo-porosas, sendo o que determina a taxa de crescimento

dos aglomerados sfio as forcas interfaciais do sélido e do liquido e o atrito interparticulas

durante o processo.

As propriedades fisicas das particulas recobertas foram determinadas e s@o
apresentadas na Tabela 4.16. Os valores de &ngulo de repouso, diametro, densidade bulk e
escoabilidade das particulas de vidro e ABS nfo apresentaram mudangcas significativas em
relagdo as particulas inertes, listadas na Tabela 4.1. Isto pode ser explicado pelo pequeno

crescimento obtido no recobrimento em filme , até 6% em massa.

Tabela 4.16 — Caracterizagfo fisica das particulas recobertas com a suspenséo 1.

Material Esfera de vidro Placebo ABS®
Ensaios 1 2 1 2 1 2
dp (mm) 2,87 2,87 5,66 5,66 2,90 2,90
0,875+ | 0,867 % 0,833 + 0,825 £ 0,798 + | 0,803 %
¢ 0,040 0,056 0,010 0,011 0,050 0,032
. 34,1 33,6 45,2 44.5 41,3 40,8
*0 +1,0 +0,6 +1,7 +1,6 +1,1 +1,4
Poulk 1453,6 | 14584 896,4 877,1 5984 602,7
(kg/m’) +6,7 | £13,7 +6,8 +13,6 +3,2 +6,3
Preal 2495,6 2490,7 1670,5 1664,8 1046,5 1044,3
(kg/m’) +0,6 +0,3 + 0,4 +0,2 +1,5 +0,4
Py (kg/m®) | 2458,9 | 24610 | 14432 1401,2 | 10204 | 1022,7
& (%) 1,47 1,19 13,61 15,83 2,49 2,07
Voo (cTS) 18,46+ | 18,75% . B 18,86+ | 19,34+
0,32 0,43 0,45 0,24
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A porosidade diferente de zero obtida para as particulas de vidro e ABS recobertas
¢ resultado do filme formado sobre suas superficies. A porosidade do placebo recoberto ¢
inferior a do placebo inerte, devido ao processo de recobrimento por absor¢io da suspensio

NOS POTos.

O filme obtido no recobrimento das particulas de vidro, ABS e placebo foi
analisado por microscopia Optica. As fotografias, obtidas em microscopio 6ptico, das
particulas recobertas com a suspensio 1 (rosa) para os ensaios em duplicata sio

apresentadas nas Figuras Al-1 a A1-6, no Anexo 1.

As Figuras Al-1 e Al-2 apresentam a microscopia Optica das esferas de vidro
recobertas com a suspensfo 1 (rosa) para os ensaios 1 e 2. O filme formado sobre a
superficie da particula ¢ uniforme e sua espessura aumenta com o tempo de ensaio. Aos 10
min uma camada continua de filme estava praticamente formada sobre a superficie das
particulas. Com 30 min de recobrimento obteve-se um filme homogéneo como uma fina

camada uniforme.

As microscopias Opticas das particulas de ABS estfo ilustradas nas Figuras Al1-3 a
Al-4. Pode-se observar que aos 10 minutos de processo uma fina camada de recobrimento
se formou sobre as particulas com pequenas falhas. Ao final de 30 minutos as particulas de
ABS o filme de recobrimento era uniforme, com algumas falhas em particulas com

depressdes na superficie, e sua espessura foi aumentando com o tempo de processo.

A evolugfo da formacdo do revestimento sobre as particulas de placebo pdde ser
acompanhada pelas Figuras Al-5 e Al-6. Tendo o placebo sem recobrimento como
parametro, pode-se verificar que aos 10 minutos de processo uma camada de recobrimento
formada sobre a superficie nfo era ainda continua e uniforme. Aos 20min, o placebo
apresenta uma coloracfio uniforme, o que indica que uma camada homogénea e continua
revestia as particulas. Ao final de 30 minutos de recobrimento o filme obtido n#o alterou as
dimensGes da particula, apenas reduziu a rugosidade da superficie do inerte, selando o

nucleo, com uma fina camada de recobrimento.
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Assim, nesta primeira etapa do trabalho foi identificado que o 4ngulo de contato
entre a suspensdo de recobrimento e a superficie das particulas pode ser utilizado como
indicativo do tipo de operac#o unitéria a ser obtida no leito de jorro: secagem da suspensio
ou recobrimento das particulas. O processo de recobrimento com a suspensio 1 ocorreu
para particulas com angulo de contato inferior a 74° e a secagem da suspensfo 1 ocorreu
para particulas com angulo de contato superiores a 80°. A adesfio da suspensfo na
superficie da particula, durante o processo de recobrimento e secagem de suspensio em
leito de jorro, nfo ¢ dependente apenas do trabalho de adesfio, ou seja, das forcas
interfaciais, mas de um conjunto de varidveis como o comportamento fluidodinamico, o

atrito inter-particula e a atomizacgZo da suspensio durante o processo.

4.2, ANALISE DA INFLUENCIA DAS CARACTERISTICAS FISICAS DA SUSPENSAOC NO
RECOBRIMENTO DE UMA PARTICULA COM SUSPENSOES POLIMERICAS AQUOSAS

Na segunda etapa experimental do trabalho, o recobrimento de um tipo de

particula foi realizado com diferentes suspensdes de recobrimento.

A particula selecionada dentre as estudadas na primeira etapa para os ensaios na
segunda etapa fo1 a esfera de vidro. A escolha é justificada pela facilidade de medir o
angulo de contato vidro-suspensio e de quantificar a eficiéncia do processo e crescimento
da particula. A esfera de vidro apresenta uma superficie mais lisa e arredondada, o que
minimiza os efeitos do atrito interparticula; um baixo &ngulo de repouso, o que indica uma
boa escoabilidade; e um baixo angulo de contato entre a superficie sélida e as suspensdes,
ou seja, uma alta energia superficial Esup = 85 . 10° N/m (KWOK e NEUMANN, 1999).
Sendo assim, a gota de suspensdo atomizada, ao atingir a superficie da particula, tende a se
espalhar proporcionando o molhamento da mesma. Além disso, dentre as particulas
estudadas, as esferas de vidro apresentaram um bom comportamento fluidodindmico
durante os ensaios de recobrimento, com boa movimentacio dos sélidos (ADEODATO,
2003).
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Para esta etapa, quatro suspenstes foram formuladas e caracterizadas de acordo
com o procedimento descrito no Capitulo 3 — Materiais e Métodos. Os resultados da
caracterizagio fisico-quimica das suspensdes 2, 3, 4 ¢ 5, quanto & densidade, concentragio

de sélidos, tensdo superficial e pardmetros reologicos séo apresentados na Tabela 4.17.

Tabela 4.17 — CaracterizagZo fisico-quimica das suspensdes 2, 3,4 ¢ 5

Cs Psusp c x10° m
Suspensdes n

(kg/kg) (kg/m’) (N/m) (N s"/m’)

2 (azul) 0,1300 1039+ 15 66,30 £ 0,08 0,8179+0,02129  0,4146 = 0,0029
3 (verde) 0,0682 1024+ 16 46,85+0,46  0,9610 = 0,0088 0,0323 £ 0,0008
4 (laranja)  0,1100 104410  47,10+£043  0,8398=+0,0099  0,0647 +0,0021

5 (roxo) 0,1200 1053+ 10 64,30+ 0,63  0,9179+0,0120  0,2685 % 0,0032

O comportamento reolégico de cada formulagdio foi verificado em mais de um
teste, ou seja, foram preparadas suspensdes de mesma formulagdo em dias diferentes e
realizado o estudo reoldgico das mesmas para verificar a reprodutibilidade dos resultados.
O resultado do comportamento de cada suspensio foi obtido através de uma unica
regressdo linear, com limite de confianga de 95%, no software Statistica® para todos os
dados de tensio de cisalhamento e de taxa de deformagfo obtidos nos diferentes testes. Este
procedimento de analise dos parametros reoldgicos foi realizado com intuito de minimizar
o erro experimental referente ao preparo de cada teste. Para isso realizou-se 5 testes da
suspensfo 2, 5 testes da suspensdo 3, 6 testes da suspensdo 4 e 5 testes da suspensdo 5. As
quatro suspensdes apresentaram comportamento reolégico de um fluido no newtoniano do
tipo pseudo-plastico. As curvas pseudo-reoldgicas com as regressdes obtidas a 95 % de
confianca sfo apresentadas na Figuras 4.21, 4.22, 4.23 e 4.24 para as suspensdes 2, 3,4 € 5,
respectivamente. As anélises estatistica das regressdes obtidas para as diferentes

suspensdes, a partir dos dados experimentais, € apresentada no Anexo 2.
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Figura 4.21 — Curva pseudo-reoldgica da suspenséo 2 (azul).
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Figura 4.22 — Curva pseudo-reoldgica da suspensio 3 (verde).
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Figura 4.23 — Curva pseudo-reolégica da suspensdo 4 (laranja).
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Figura 4.24 — Curva pseudo-reolégica da suspensgo 5 (roxo).
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4.2.1. Molhabilidade das particulas de vidro pelas suspensdes 2,3,4 e 5

O trabalho de adesfio da interface vidro-suspensio foi adotado como parametro
para avaliar a molhabilidade das particulas de vidro pelas suspensdes de recobrimento com
diferentes valores de tensdo superficial e, portanto, de angulo de contato. Os valores do

trabalho de adesfio ¢ o angulo de contato da interface vidro-suspensio estdo listados na
Tabela 4.18.

Tabela 4.18 — Trabalho de adesfo da interface vidro-suspensfo para as suspensées 2, 3, 4 €
5

Suspensdes o x 10° (N/m) 6 (%) Wad x 10° (N/m)
2 (azul) 66,30 = 0,08 40,9+2,1 116,4
3 (verde) 46,85 + 0,46 30,8 +2,2 87,0

4 (laranja) 47,10+ 0,43 31,5+ 2,6 87,3
5 (roxo0) 64,30 = 0,63 40,1+1,8 115,6

As suspensfes 2 € 5, bem como 3 e 4 apresentam tensfio superficial, angulo de
contato e trabalho de ades#io similares entre si, mas outras caracteristicas como a reologia €

a concentracgdo de sélidos s3o distintas.

Para as quatro suspensdes, 2, 3, 4 e 5, os valores de trabalho de adesfio sdo
superiores ao obtido para as particulas de vidro com a suspens@o 1 (Tabela 4.7). Baseando-
se nos resultados obtidos na primeira etapa do trabalho, isto é um indicativo que o
recobrimento das particulas com as quatro suspensdes devem ocorrer com eficiéncia
satisfatoria, uma vez que a tensfo superficial das suspens®es ndo sdo muito superiores a da
suspensio 1 (o = 63,37 . 10 N/m) e os angulos de contato com o vidro sio baixos, ou seja,

inferiores a 41 °.
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4.2.2. Recobrimento das particulas de vidro com as suspensdes 2,3,4¢5

Os experimentos de recobrimento das esferas de vidro com as quatro suspensdes

de recobrimento foram realizados nas condigdes operacionais apresentadas na Tabela 4.9.

Com 30 minutos de processo, um filme totalmente aderido a superficie das
particulas foi obtido no recobrimento das esferas de vidro com as diferentes suspensdes

testadas, como pode ser visto na Figura 4.25.

(a) esferas de vidro inerte — 10X (b) suspensdo 1 (rosa) — 10X

(c) suspensio 2 (azul) — 10X (d) suspenséio 3 (verde) — 10X

(e) suspenséo 4 (laranja) — 10X (f) suspensdo 5 (roxo) — 10X

Figura 4.25 — Esferas de vidro inertes e recobertas por 30 minutos.
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A fluidodindmica do leito manteve-se estavel durante os experimentos € um
resumo das condicGes experimentais no recobrimento, em duplicata, das esferas de vidro
com as suspensdes 2, 3, 4 ¢ 5 é apresentado na Tabela 4.19. Para apresentar a réplica do
experimento na Tabela 4.19 adotou-se a seguinte nomenclatura: o nfimero representa a
suspensdo utilizada e o € b os ensaios de recobrimento em duplicata com a suspensfo

indicada pelo niimero.

Os valores constantes obtidos de temperatura e umidade do ar de saida sfo
conseqiiéncia da estabilidade fluidodindmica do leito, do estabelecimento em condigdes
estaciondrias das transferéncias de calor e massa que ocorrem simultaneamente durante o

processo de recobrimento em leito de jorro.

Tabela 4.19 — Condiges experimentais do recobrimento com as suspensdes 2, 3,4 ¢ 5

Ten Tan Tsaida Yen Ysaida | Veirc
Suspensdes

O C) O (%) (%) | (cm/s)
2-a 60,7 51,2 41,9 7,51 27,3 | 2,133
2-b 60,2 47,3 42,3 7,1 18,6 | 2,018
3-a 60,6 42,8 39,6 10,9 374 | 2,608
3-b 60,2 48,2 41,0 14,1 39,9 | 2,693
4-a 60,2 49,2 41,9 14,1 36,5 | 2,168
4-b 60,3 47,2 41,2 14,1 37,0 | 1,887
5-a 60,0 45,5 39,0 10,4 37,2 1,860
5-b 60,4 42,3 38,9 10,4 39,6 | 1,954

A Tabela 4.20 apresenta os valores de eficiéncia e crescimento obtidos nos
ensaios, em duplicata para cada suspensfio de recobrimento, incluindo a suspensfo 1,

utilizada na primeira etapa do trabalho, de recobrimento das esferas de vidro.
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Tabela 4.20 - Crescimento das particulas e eficiéncia de recobrimento de esferas de vidro

com as suspensdes 1,2, 3,4 e 5.

i Cs Qsusp Bieo Sexp gl
Suspensdes (kg/kg) (ml/min) %) %) %)
1-a 0,1085 12,5 1,274 0,983 77,19
1-b 0,1057 12,5 1,241 0,943 75,95
2-a 0,1234 12,5 1,412 1,165 82,51
2-b 0,1213 12,25 1,381 1,130 81,82
3-a 0,0676 12,5 0,787 0,686 87,16
3-b 0,0665 12,0 0,743 0,632 85,06
4-a 0,1095 12,2 1,278 1,037 81,14
4-b 0,1071 12,0 1,224 0,988 80,72
5-a 0,1131 12,5 1,354 1,136 83,90
5-b 0,1124 12,5 1,345 1,179 87,66

Os valores de eficiéncia de recobrimento para todas as suspensdes foram maiores
que 75%, podendo ser considerados satisfatorios e economicamente viaveis (SINGISER e
LOWENTHAL, 1961). Os valores do crescimento das particulas variam de 0,6 a 1,18% em

massa, valores estes caracteristicos de recobrimento em filme.

Apesar da diferenca entre os valores de eficiéncia com a suspensfio 5 ter sido
superior aos obtidos com as outras suspensdes, a reprodutibilidade dos experimentos pode
ser aceitavel, uma vez que a eficiéncia utilizando a suspensfio 5 apresentou um desvio de

2,66% em relagdo a média.

A Tabela 4.21 apresenta um resumo para facilitar a analise do processo, com as
propriedades fisico-quimicas das suspensdes ¢ os resultados de crescimento das particulas e
de eficiéncia de recobrimento. As propriedades reolégicas das suspensdes foram avaliadas

através de viscosidade aparente para uma pseudo-taxa de deformacgo dey = 1500 s™.
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Tabela 4.21 — Resumo das propriedades fisico-quimicas das suspensGes € do processo de

recobrimento .

G.10° |Wad.10%|uap.10°| Cs | psusp | Sexp | 7
(N/m) | N/m) | kg/ms | (kg/kg) | (kg/m’) | (%) | (%)
1 (rosa) 40,3 63,4 111,7 39,73 0,1100 1033 0,963 177,19
2 (azul) 40,9 66,3 116,4 109,43 | 0,1300 1039 1,148 182,51
3 (verde) 30,8 46,8 87.0 24,30 0,0684 1024 0,659 |87,17
4 (laranja)| 31,5 47,1 87,3 20,00 0,1100 1044 1,008 | 81,14
5 (roxo) 40,1 65,5 115,6 147,29 | 00,1200 1053 1,158 |83,90

Suspensdes, 6 (°)

Os valores de eficiéncia e crescimento apresentados na Tabela 4.21 sfo médias das
duplicatas e os desvios correspondentes sio representados por barras verticais em cada

ponto nos graficos apresentados nas Figuras 4.26 a 4.32.

Ao comparar os resultados obtidos com os pares de suspensdes rosa (1) e azul (2),
rosa(l) e roxo(5), valores proximos de tens3o superficial, trabalho de adesdo e concentracéo
de solidos, mas com viscosidades muito diferentes, observa-se que para 0 processo com a
suspensdo mais viscosa, o crescimento das particulas e a eficiéncia sfo maiores. A
atomizac#@o das suspensdes € realizada com os mesmos valores de pressdo e vazdo para as
diferentes formulagSes. As suspensdes mais viscosas, quando atomizadas formam gotas de
tamanho muito maior do que as gotas formadas com liquidos menos espessos (FILKOVA e
CEDIK, 1984, DEWETTINCK e HUYGHEBAERT, 1999, TENOU e PONCELET, 2002,
RE ¢ MESSIAS, 2003). Entio, uma maior quantidade de suspensdo é capturada pela
particula, quando o tamanho da gota € maior, justificando os valores superiores de

crescimento e eficiéncia.

Com o par de suspensdes rosa (1) e laranja (4), viscosidade aparente de mesma
grandeza e concentrag@o de solidos iguais, verifica-se que o aumento do trabalho de adesdo,
ou seja das forgas interfaciais nfo afetam significativamente o processo de adesdo e

secagem do revestimento.
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A suspensio verde (3) de menor concentragdo de soélidos e tensdo superficial

apresentou maior eficiéncia de processo.

Ao se comparar os resultados obtidos com a suspensdo verde (3) e laranja(4), de
viscosidade aparente e trabalho de adesfo equivalentes, verifica-se que o crescimento das

particulas foi proporcional a concentrag@o de solidos.

Analisando-se a eficiéncia de recobrimento em funcfo do trabalho de ades@o da
suspensdo sobre a superficie sélida para todos os ensaios, pode-se observar na Figura 4.26
que os valores de eficiéncia estdo numa faixa de 76 a 87 %. Para essa faixa de valores,

acima de 75 %, nZo se pdde identificar influéncia das forgas interfaciais.

90
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Figura 4.26 — Eficiéncia de recobrimento versus o trabalho de adesfo da suspensio-vidro.

Quanto ao efeito da viscosidade aparente, como pode ser visto na Figura 4.27, ndo
existe uma relacdo com os valores de eficiéncia, bem como com a concentragéo de sélidos,
Figura 4.28.
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Figura 4.27 — Eficiéncia de recobrimento versus viscosidade aparente das suspensdes de

recobrimento.
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Figura 4.28 — Eficiéncia de recobrimento versus a concentrac8io de sélidos das suspensdes.

Os resultados da andlise em funcfio das propriedades fisico-quimicas das

suspensdes indicam que a eficiéncia do processo ¢ influenciada por um conjunto de

pardmetros, parmetros estes que envolvem caracteristicas da suspensfo, condigdes

operacionais, fluidodindmica no leito e principalmente da atomizacio da suspensdo. Nio
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foi possivel identificar as influéncias isoladas das caracteristicas analisadas, o que sugere

que existe uma interferéncia complexa de mais de uma variavel.

No entanto, se a suspenso 3 (n=86%) for desconsiderada, suspensdo esta que
possui todas as propriedades fisico-quimicas distintas das oufras suspensdes, pode-se
visualizar nas Figuras 4.26 e 4.27 a tendéncia de a eficiéncia de processo ser maior para
condigdes de maior forca de adesio entre a suspensio € o vidro e para suspensdes de maior

viscosidade aparente.

Analisando-se o crescimento das particulas em funcdo do trabalho de ades3o da
suspensdo sobre a superficie sélida, ou seja, as forcas interfaciais, pode-se observar na
Figura 4.29 que o crescimento das particulas tende a ser maior quando hd uma maior

molhabilidade entre o sélido e o liquido.
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Figura 4.29 - Crescimento da particula versus trabalho de adesfo da suspens3o-vidro.

A influéncia da viscosidade da suspenso no crescimento das particulas pode ser
observada na Figura 4.30. As particulas de vidro crescem mais com suspensfes mais
viscosas. Como j4 explanado anteriormente, este comportamento estd relacionado com a

atomizac@o da suspensdo.
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Figura 4.30 - Crescimento da particula versus viscosidade aparente das suspensdes de

recobrimento.

O efeito da concentraciio de sélidos da suspensfo no crescimento das particulas
pode ser observado na Figura 4.31. Como esperado, o crescimento das particulas aumenta

com a concentracdo de sélidos da suspenso de recobrimento, pois menos solvente evapora.
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Figura 4.31 — Crescimento da particula versus concentracdo de solidos das suspensdes de

recobrimento.
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A velocidade de circulagdo das particulas no &nulo, Tabela 4.19, foi maior no
experimento de recobrimento com a suspensdo que apresentou o menor crescimento das
particulas. A suspensfo que proporcionou menor crescimento € a suspensio 3, com menor
concentracio de sélidos e baixa viscosidade aparente. Na Figura 4.32, pode-se observar que
as suspensdes com concentracdes de solidos superiores a 11 %, em massa, que apresentam
crescimento das particulas superior a 1 % proporcionaram valores de velocidades de
circulagio préximos, apesar das diferencas na viscosidade e tensfo superficial das

suspensoes.
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Figura 4.32 — Crescimento da particula versus velocidade de circulagfo das particulas no

anulo.

A mesma tendéncia foi observada ao se relacionar o crescimento das particulas
com a razdo da velocidade de circulagio das particulas durante atomizac@o da suspens@o

com a velocidade de circulagio do leito seco.

A diferenca nas velocidades de circulagdo pode ser explicada pela influéncia da
concentragio de solidos da suspens@o na fluidodindmica do leito de jorro. A velocidade de
circulagdio das particulas no leito de jorro ¢ influenciada pela quantidade de sdlidos da

suspensdo ou da pasta que € adicionada ao leito, tanto para o processo de recobrimento
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como para o processo de secagem (MEDEIROS, 2001, SPIZTNER NETO, 2001,
ADEODATO, 2003).

A quantidade de sélidos da suspensio influencia a fluidodin&mica das particulas,
diminuindo a velocidade das mesmas na regifio anular ¢ aumentando na regifio central do
jorro. A resisténcia imposta, pela reducéio do volume intersticial no &nulo, ao ar percolar as
particulas em movimento descendente facilita a passagem do mesmo na regio central,
provocando a diminuic3o da velocidade das particulas no anulo e da queda de pressdo do
leito (SCHNEIDER e BRIDGWATER, 1993, MEDEIROS, 2002).

Como os resultados de crescimento das particulas mostrou ser diretamente
dependente das propriedades fisico-quimicas da suspensfio de recobrimento, uma analise
dimensional do crescimento das particulas, em porcentagem de massa, com as propriedades

das suspensdes foi realizado segundo o Teorema n de Buckingham (WELTY et alli, 1992).

A Equac@o (4.3) apresenta a correlagfio obtida com um coeficiente de regressdo de
R’ = 0,979 ¢ 95 % de confianca. A Tabela 4.22 apresenta a andlise de variancia da
regressdo, onde através do teste F podemos considerar a correlagéio apresentada na Equagéo
(4.3) como preditiva, uma vez que o valor do F calculado € 2,5 vezes o valor do F tabelado

para nivel de confiancga de 95% (BARROS NETO et alli, 2002).

W Q 5 ~0,0107
8 = 0,0670(C, )" (——-‘i—-g—s-’f-”—s"—} 4.3)
Hap

Tabela 4.22 — Analise de variincia da regressgo

Soma Graus de Média
_ . F calculado
quadratica liberdade quadrética
Regressio 0,20606 2 0,10303 47,3309
Residuos 0,00435 2 0,00218 F tabelado (2,2)

Total 0,21042 4 19,00
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A Figura 4.33 apresenta a comparacdo entre os valores observados

experimentalmente de crescimento da particula e os valores preditos pela Equagéo (4.3).
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Figura 4.33 — Valores preditos versus observados para o crescimento das particulas de vidro

com diferentes suspensdes.

A cinética de crescimento das particulas, acompanhada durante os experimentos
com amostragem em tempos de 10 min, foi obtida para os ensaios de recobrimento das
esferas de vidro, em duplicata, para as suspensdes 2, 3, 4 ¢ 5. A Tabela 4.23 apresenta os
dados experimentais do crescimento das particulas em termos de aumento de massa em

porcentagem e massa de suspens@o aderida por particula, para as suspensoes 2, 3,4 e 5.

A cinética de crescimento das particulas de vidro para as suspensdes 2, 3, 4 ¢ 5,
nas condicBes operacionais de recobrimento estudadas, apresentou um comportamento
linear com excelentes coeficientes de regress@o. Com este comportamento, pode-se
considerar que a eficiéncia de recobrimento manteve-se constante durante os 30 min de

Processo.
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Tabela 4.23 — Crescimento das particulas com o tempo de recobrimento para as suspensdes

2,3,4e5.
Ensaios 2-a 2-b
t (min) d exp (%) Msusp (mg) d exp (%) Msusp (mg)
0 0,0 0,0 0,0 0,0
10 0,416 = 0,002 0,096 0,422 + 0,004 0,097
20 0,866 = 0,003 0,199 0,808 = 0,006 0,186
30 1,165 £ 0,001 0,268 1,130+ 0,010 0,260
Ensaios 3-a 3-b
t (min) S exp (%) Msusp (mg) S exp (%) Msusp (mg)
0 0,0 0,0 0,0 0,0
10 0,226 + 0,002 0,052 0,209 =+ 0,003 0,048
20 0,471 + 0,004 0,108 0,437 + 0,003 0,101
30 0,686 + 0,004 0,158 0,632 + 0,005 0,145
Ensaios 4-a 4-b
t (min) d exp (%) Msusp (mg) S exp (%) Msusp (mg)
0 0,0 0,0 0,0 0,0
10 0,428 + 0,004 0,098 0,341 + 0,003 0,078
20 0,720 = 0,009 0,166 0,675 £ 0,008 0,155
30 1,037 + 0,023 0,239 0,988 + 0,007 0,227
Ensaios 5-a 5-b
t (min) S exp (%) Msusp (mg) S exp (%) Msusp (mg)
0 0,0 0,0 0,0 0,0
10 0,423 + 0,005 0,097 0,417 + 0,003 0,096
20 0,823 = 0,003 0,189 0,851 + 0,004 0,196
30 1,136 = 0,004 0,261 1,179 + 0,002 0,271

As Figuras 4.34 a 4.38 apresentam a cinética de crescimento, em duplicata, para as

particulas de vidro recobertas com as suspensdes 1, 2, 3, 4 e 5, respectivamente, em termos

de aumento de massa por particula.
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Figura 4.34 - Cinética de crescimento das particulas de vidro com a suspensio 1
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Figura 4.35 — Cinética de crescimento das particulas de vidro com a suspensio 2.
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Figura 4.36 — Cinética de crescimento das particulas de vidro com a suspenséo 3.
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Figura 4.37 — Cinética de crescimento das particulas de vidro com a suspensio 4
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Figura 4.38 — Cinética de crescimento das particulas de vidro com a suspenséo 5.

As taxas de crescimento da particula, K; em min™ obtidas a partir da regressio dos
dados experimentais para o recobrimento com as suspensdes 1, 2, 3, 4 e 5 estdo listadas da

Tabela 4.24.

Os valores de K; apresentaram resultados na mesma ordem de grandeza, mesmo
para diferentes eficiéncias, para suspensdes com concentracdes de solidos similares, em
torno de 0,12, como pode ser visto na Figura 4.39, para o conjunto superior de valores. Os
dois pontos com valores da taxa de crescimento menor correspondem & suspensdo com

concentracio de sélidos de 6 %.
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Tabela 4.24 — Taxa de crescimento da particula e eficiéncia de recobrimento de esferas de

vidro com diferentes suspensdes

SuspensSes | K; [10*](min™)| 1 (%)
1-a 3,366 77,19
b 3,119 7595
2-a 4,031 82,51
2h 3,877 81,82
3-a 2,309 87,16
3b 2,128 85,06
4ea 3,556 81,14
4b 3,324 80,72
5. 3,912 83,90
55 4,040 87,66

As taxas de crescimento sZo proporcionais ao crescimento final da particula, sendo
assim, apresentam influéncias similares ao crescimento das particulas. em relacio a
concentragdio de solidos, viscosidade aparente da suspensZo e o trabalho de adesdo vidro-

suspensdo. Estes efeitos podem ser visualizados individualmente nas Figuras 4.40 a 4.42.
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Figura 4.39 — Taxa de crescimento das particulas de vidro versus a eficiéncia do processo
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Na Figura 4.40 pode-se verificar que a concentragdo de sélidos tem um efeito
diretamente proporcional na taxa de crescimento das particulas, pois suspensdes com mais

s6lidos crescem mais para um mesmo intervalo de tempo.

45
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0,5 -
0,0

[elele
X8
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T

0 0,03 0,06 0,09 0,12 0,18
Cs (kg/kg)

Figura 4.40 — Taxa de crescimento das particulas de vidro versus concentragio de sélidos

das suspensdes

Conforme ja discutido, a propriedade reolégica, no caso, a viscosidade aparente
das suspensdes, influencia a atomizac@o da suspensio, as suspensdes mais viscosas quando
atomizadas formam gotas maiores, assim uma quantidade maior massa de suspensdo ¢
capturada pela particula. Este efeito, que pode ser visualizado na Figura 4.41 & menos

importante que o efeito da concentracio de sélidos, explicitado na Figura 4.40.
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Figura 4.41 — Taxa de crescimento das particulas de vidro versus viscosidade aparente das

suspensdes

Na Figura 4.42 observa-se que existe a tendéncia da taxa de crescimento das
particulas ser maior para maiores valores de trabalho de adesfo. Valores maiores de
trabalho de adesdo indicam uma maior forca interfacial entre o material e a suspensao, o

que facilita a formag&o do filme e sua aderéncia a superficie da particula.
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Figura 4.42 — Taxa de crescimento das particulas de vidro versus trabalho de adesio vidro-

suspenséo



Capitulo 4 — Resultados e Discussées

103

A interagdo da gota de suspensio e filme aderido na particula de vidro foi

verificada através de medidas de 4ngulo de contato da interface suspens@o-filme sobre

vidro para as diferentes suspensfes utilizadas, que estfo listadas na Tabela 4.25.

Tabela 4.25 — Molhabilidade das particulas de vidro recobertas com as suspensdes 1, 2, 3, 4

e5
Suspensdes 6 (% Wad (N/m) . 10
Particulas inerte recoberta inerte Recoberta
1 403=1,6 T24+15 111,7 82,5
2 409+2,1 64,0429 116,4 95,4
3 30,8 +£2,2 31,8+£3,0 87,0 86,6
4 31,5+£2,6 498+1,8 87,3 77,50
5 40,1+1,8 62,0+ 3,5 115,6 94,5

Os valores dos &4ngulos de contato das interfaces filme-suspensdo para as
suspensdes 1, 2, 4 e 5 foram significativamente superiores a interface vidro-suspensfo. Para
estas suspensdes as forcas de adesfo da suspensfio sobre a camada de filme aderido s3o
menores, mas com valores suficientes para manter a adesfo desta interface. Uma vez que,
para o par filme-suspensdo com maior reducfo nas forcas interfaciais, referente a suspensio
1, os valores ainda foram superiores a 65% do trabalho de adesfio méaximo de cada
suspensfio (espalhamento espontineo, 6 = 0°). A raziio entre os trabalhos de adesdo da
interface filme-suspensdo e trabalho de adesio méximo para a suspensio 1 foi equivalente &
raz#o obtida para ABS-suspens@ol, apresentada na Tabela 4.15, que proporcionou um filme

totalmente aderido a particula.

Relacionando os resultados da Tabela 4.25 com os resultados de eficiéncia de
processo das diferentes suspensdes, Tabela 4.20, pdde-se verificar que valores de eficiéncia
menores foram obtidos para experimentos que apresentaram maiores diferengas de forgas

interfaciais entre os pares vidro-suspensdo e filme-suspenso. Esta verificagio pode ser um
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indicativo de que a ades#o filme-suspensdo pode ser um importante pardmetro na eficiéncia

do recobrimento apds a particula ser recoberta com a primeira camada de filme.

Analisando-se o crescimento das particulas, Tabela 4.20, com os valores de
trabalho de adesfio filme-suspensfo, para as suspensfes 1, 2, 4 ¢ 5 (mesma faixa de
concentracdo de sélidos), verifica-se que o crescimento das particulas foi maior para as
interfaces de maiores valores de trabalho de adesfo do filme-suspens3o. Assim a interacfio
inicial da particula inerte — suspensdo determina a operag@o (recobrimento ou secagem),
enquanto a interface filme-suspensfio € responsavel pelo processo de recobrimento em

relacdo a eficiéncia e crescimento.

As particulas recobertas com as suspensdes 2, 3, 4 e 5 foram caracterizadas e suas
propriedades fisicas comparadas com as da esfera de vidro sem recobrimento, listadas na
Tabela 4.1. A caracterizacfo fisica das esferas de vidro recobertas é apresentada na Tabela
4.26.

Os valores de angulo de repouso, didmetro, esfericidade, densidade bulk e
escoabilidade das particulas recobertas nio apresentaram mudancas significativas em
relacdio as particulas inertes. Isto pode ser explicado pelo pequeno crescimento obtido no

recobrimento em filme, até 6 % em massa.

Como as eferas de vidro possuem porosidade igual a zero, a porosidade obtida
com as particulas recobertas sio referentes ao filme de revestimento. Apesar dos valores
obtidos serem muito pequenos, podendo estar sujeitos a erros, pode-se verificar que as
particulas que mais cresceram, recobertas com as suspensdes 2 e 5, apresentaram maior

porosidade do filme.

A qualidade do filme obtido com as diferentes suspensdes foi verificada por
microscopia optica. As fotografias de microscopia Opticas das esferas de vidro recobertas
com as suspensdes 2, 3, 4 e 5 s8o apresentadas no Anexol nas Figuras Al1-7 a Al-14.

As Figuras Al-7 e Al-8 apresentam a microscopia Optica das esferas de vidro
recobertas com a suspensfo 2 (azul) para os ensaios 1 e 2. O filme formado sobre a
superficie da particula € uniforme e sua espessura aumenta com o tempo de ensaio. Aos 10

min ja havia uma camada continua de filme sobre as particulas, indicando que a interagio
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da suspensfo, a partir desta condi¢io, foi com o filme de recobrimento. Com 30 min de
recobrimento obteve-se um filme homogéneo como uma camada uniforme. A rugosidade

do filme obtido € pequena podendo ser considerado praticamente liso.

Tabela 4.26— Caracterizaco fisica das particulas recobertas com as suspensdes 2, 3,4 e 5

Suspensdes 2 3 4 5

Ensaios 1 2 1 2 1 2 1 2

d, (mm) 2,87 2,87 2,87 2,87 2,87 2,87 2,87 2,87

@ ()

Poulk 1485,3 | 1472,5 | 1478,6 | 1475,2 | 1466,5 | 1470,1 | 1490,1 | 1488,8

(kgm®) | £11,4 | £21,8 | £29,4 | £24,7 | £15,7 | £22,4 | £16,9 | +22,8

Preat (kg/ mz)

Pap (kg/m®) | 2457,3 | 2458,5 | 2466,4 | 24792 | 2474,0 | 2479,7 | 2456,3 | 2455,5

€ (%) 1,23 1,32 1,24 0,98 0,50 0,51 1,42 1,34

Vilow 19,00 | 19,13 | 18,88 | 18,67 | 18,49 | 18,65 | 18,89 | 19,06

(cm/s) +0,28 | £0,20 | £0,23 | £0,12 | £0,23 | £0,13 | £0,19 | £0,21

A microscopia Optica das esferas de vidro recobertas com a suspenséo 3 (verde)
para os ensaios em duplicata, pode ser visualizada nas Figuras A1-9 e Al-10. O filme
formado sobre a superficie da particula aos 10 min € descontinuo e cresce com o tempo de
processo. Mesmo apods a 30 min de processo observa-se ainda pequenas falhas na superficie

do revestimento. A espessura do filme € menor do que os apresentados nas Figuras Al-7 ¢
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Al-8, devido a concentraciio de solidos da suspensdo ser inferior. Aos 20 min de
recobrimento o filme formado tem caracteristicas semelhantes como obtido aos 10 min de
recobrimento da suspensgo 1 (azul).

As esferas de vidro recobertas com a suspensfo 4 (laranja), Figuras Al-11 e Al-
12, de concentragio de sélidos de 11 % apresentaram um recobrimento aos 10 min com
uma primeira camada de filme praticamente formada. Ao final de 30 min de recobrimento
observa-se que o filme formado é um continuo, homogéneo com pequenas falhas. A
espessura do filme € intermediéria entre as espessuras dos filmes da Suspenséo 2 (azul) € 3
(verde) observadas nas Figura A1-7 a2 A1-10.

Nas Figuras Al-13 e Al-14 pode-se observar que o filme obtido pelo
recobrimento das esferas de vidro com a suspensdo 5 (roxo) € uniforme € sua espessura
aumenta com o tempo de ensaio. Aos 10 min j4 havia uma camada continua de filme sobre
as particulas, sendo a partir dai a formacgZo de camadas sobre camadas de recobrimento.
Com 30 min de recobrimento obteve-se um filme homogéneo, e a rugosidade do filme €
pequena podendo ser considerado praticamente liso. Esta suspensdo 5 produziu um filme
similar ao obtido com a suspensfo 2, sendo este mais homogéneo, o que evidencia a

influencia da reologia na formacéo do filme .

Analisando a qualidade do filme de revestimento obtido em relacio as
propriedades fisico-quimicas das diferentes suspensdes utilizadas, péde-se confirmar que
quanto maior a concentracio de solidos da suspensdo maior a espessura do filme obtido aos
30 minutos de recobrimento. O filme de recobrimento ¢ mais homogéneo e liso, para

suspensdes de maior viscosidade aparente e maior tens3o superficial.

Na segunda etapa deste trabalho os resultados da analise em funco das
propriedades fisico-quimicas das suspensGes indicam que a eficiéncia do processo €
influenciada por uma interferéncia complexa de mais de uma caracteristica, ou seja, o
resultado de um conmjunto de condig¢bes interfaciais, reolégicas, operacionais e de
atomizacdo da suspensfo. Pode-se verificar que as propriedades fisico-quimicas
influenciam significativamente o crescimento das particulas. As particulas crescem mais
quando a suspensdo de recobrimento possui maior concentragdo de soélidos, maior

viscosidade aparente e maior forca de adesfio com a superficie da particula.
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CAPITULO 5 - CONCLUSOES E SUSGESTOES PARA TRBALHOS FUTUROS

5.1, CoNnCLUSOES

Na investigacio das influéncias das caracteristicas das particulas no recobrimento

em leito de jorro com uma unica suspensio obteve-se as seguintes conclusdes:

- As particulas selecionadas apresentaram comportamento fluidodinamico, a seco,
estavel com curvas de queda de pressio versus velocidade caracteristicas do leito de
jorro;

- A condicdo de jorro minimo, das particulas estudadas, determinada pela curva
caracteristica de queda de pressfo apresentou diferencas significativas em relaggio 2
velocidade obtida visualmente, pelo colapso do leito de jorro. A velocidade de jorro

minimo pode ser determinada com maior critério através do acompanhamento das

variacOes de altura do dnulo;

- Os valores obtidos experimentalmente de velocidades de jorro minimo foram
comparados com correlacdes da literatura com desvios inferiores a 20% para as

particulas utilizadas, exceto para o PP, que apresentou desvio relativo de 34%.

- Os valores de queda de presséio estavel e velocidade de jorro minimo nfo foram
influenciados pela pressio de atomizacéo nas condi¢Ses de 10, 20 e 30 psig para as

particulas em estudo;

- A pressdo de atomizagdo de 30 psig provocou turbuléncia na fonte do jorro de
particulas com densidade aparente igual ou inferior a 1000 kg/m’, PEDB, PP, PS e
ABS, lancando algumas particulas para fora do leito;

- A metodologia utilizada para a preparagiio dos filmes poliméricos de PEDB, PP, PS
e ABS foi adequada, garantido a validade das medidas de dngulo de contato com a

suspenséo 1;
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- A suspensdo 1, de comportamento reoldgico de fluido pseudoplastico e de tens&o
superficial de 63,37 . 10” N/m, proporcionou diferentes condigdes de molhabilidade

nas particulas estudadas, com valores de &ngulos de contato de 40 a 92°;

- Nos experimentos de recobrimento das diferentes particulas com a suspenso 1
foram identificados duas opera¢des unitarias distintas: recobrimento das particulas e
secagem da suspensfo, que mostraram ser dependentes do &ngulo de contato

material-suspensio;

- As particulas com angulo de contato superior a 80 °, PS, PP e PEDB, nfo foram
recobertas pela suspensio 1, pois n3o ocorreu adesfo do filme polimérico e as gotas

da suspensio foram secas e elutriadas como um pé;

- O processo de secagem da suspensfo, para condicBes similares de molhabilidade,
foi influenciado pelas caracteristicas fisicas das particulas inertes, que modificam a
fluidodin&mica e o atrito interparticula. Particulas de formato que provoca maior
atrito durante o jorro facilitam o desprendimento das gotas secas sobre a superficie

das particulas;

- O processo de recobrimento, em termos de trabalho de adesZo, ocorreu para valores
superiores de 63% do trabalho de adesfio maximo da suspensfio (espalhamento
espontaneo, 6 = 0°). Enquanto que, o processo de secagem valores inferiores a 59 %

do trabalho méximo de adesio da suspensio utilizada;

- As particulas de vidro, ABS e placebo, de dngulo de contato de 40 a 74°, foram
recobertas pela suspensiio 1, formando de um revestimento uniforme totalmente

aderido a superficie das particulas;

- A estabilidade fluidodindmica das particulas foi mantida durante o recobrimento e
condi¢des estaciondrias de transferéncia de calor e massa, que ocorrem

simultaneamente durante o processo, estabeleceram-se apds 8 minutos de processo;

- Os valores satisfatérios de eficiéncia de recobrimento foram obtidos, nos
experimentos das particulas de vidro, ABS e placebo com a suspensdo 1, de 76 a
90%. E, o crescimento das particulas foi caracteristico de recobrimento em filme,

com valores de 0,97 a 2,79 %, em massa;
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- Caracteristicas das particulas como densidade aparente, porosidade, angulo de
repouso e a forma tem grande influéncia na fluidodindmica do leito, interferindo no
processo de secagem e na uniformidade e crescimento do filme de revestimento,

bem como na eficiéncia dos processos;

- A eficiéncia de recobrimento da particula porosa, o placebo, foi superior aos valores
obtidos para as nfo-porosas, pois o processo de recobrimento foi por absor¢do da
suspensio, enquanto que para as ndo porosas ocorre pela forga de adesdo da

superficie s6lida € o material de revestimento;

- A cinética de crescimento das particulas de cada material revestido, apresentou um

comportamento linear, nas condi¢des operacionais estudadas;

- As taxas de crescimento da particula, em mg/min, apresentaram-se proporcionais a
eficiéncia do processo, ao didmetro médio, & porosidade da particula e ao angulo de

contato da suspensio-material;

- A adesfo do filme-particula € responsavel pela primeira camada de recobrimento,
mas ap0s esta primeira camada de revestimento, a interacdo € enfre a gota de

suspensZo e o filme aderido na particula;

- Os valores de angulo de contato da interface suspensfio-filme para as particulas
recobertas com a suspensio 1 foram iguais ou superiores aos valores da interface

material-suspenszo;

- A alteracdo da molhabilidade entre o filme-suspens#o sobre o placebo recoberto néo

afetou o recobrimento, devido ao processo de absorggo da supensdo pela particula;

- O crescimento em filme nfo alterou significativamente as propriedades fisicas, tais
como angulo de repouso, diametro, densidade bulk e escoabilidade, das particulas

recobertas em relacio as particulas inertes.

- A porosidade diferente de zero obtida para as particulas de vidro € ABS recobertas ¢
resultado do filme formado sobre suas superficies. A porosidade do placebo
recoberto ¢ inferior a do placebo inerte, devido ao processo de recobrimento por

absor¢go da suspenszo nos poros;
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Assim, nesta primeira etapa do trabalho foi identificado que o &ngulo de contato
entre a suspensdo de recobrimento e a superficie das particulas pode ser utilizado como
indicativo do tipo de operacfio unitaria a ser obtida no leito de jorro: secagem da suspensio
ou recobrimento das particulas. A adesfo da suspens#o na superficie da particula, durante o
processo de recobrimento e secagem de suspensfio em leito de jorro, no é dependente
apenas do trabalho de adesfio, ou seja, das forgas interfaciais, mas de um conjunto de
variaveis como o comportamento fluidodinamico, o atrito inter-particula, a atomizacdo da

suspensdo € mudan¢a da molhabilidade das interfaces durante o processo.

Na investigacdo das influéncias das caracteristicas das suspensdes no recobrimento

em leito de jorro com um tnico tipo de particula obteve-se as seguintes conclusdes:

- As suspenses formuladas apresentaram comportamento reclégico de fluido tipo
Pseudopléstico, com viscosidades aparentes, para taxa de deformacédo de 1500 s,

valores de 20 a 147 cPoise;

- As tensbes superficiais das suspensdes formuladas variaram de 46 a 66 . 10~ N/m,

proporcionando angulos de contato com o vidro de 30 a 40°;

- O trabalho de adesio (liquido-s6lido) quantifica fisicamente a ligagdo do filme com
o s6lido, os maiores valores de trabalho de ades3o s3o obtidos em condigdes em que
a tensdo superficial € mais alta e o angulo de contato do sistema sZo menores, no

caso para as suspensodes 1 e 4;

- Devido & boa molhabilidade das diferentes suspensdes testadas sobre o vidro, um
filme totalmente aderido 2 superficie das particulas foi obtido no recobrimento com

valores de eficiéncia de 76 a 87 %;

- A eficiéncia de recobrimento nfo apresentou influéncias isoladas das propriedades
fisico-quimicas da suspensZo e da interface solido-liquido, o que sugere que existe

uma interferéncia complexa de mais de uma caracteristica;

- O crescimento das particulas de vidro durante o recobrimento com as diferentes
suspensdes foi tipico de crescimento em filme com valores de 0,6 a 1,17 % em

massa;

- O crescimento das particulas apresentou a tendéncia de ser maior para condi¢des de

maior molhabilidade entre o s6lido € o liquido;
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- As propriedades fisico-quimicas influenciam significativamente o crescimento das
particulas. As particulas crescem mais quando a suspens3o de recobrimento possui

maior concentracdo de sélidos e maior viscosidade aparente;

- A velocidade de circulacdo das particulas no &nulo diminui com a redugio da
porosidade na regifio anular do leito, devido a maior concentrago de sélidos da

suspensio;

- Uma correlacio adimensional foi obtida para o crescimento das particulas de vidro

em funcZo das caracteristicas das suspensdes;

- As taxas de crescimento linear das particulas de vidro, em termos de porcentagem
de aumento de massa, foram proporcionais ao crescimento final da particula. Sendo
assim foram proporcionais a concentraciio de sélidos, & viscosidade aparente da

suspensio e ao trabalho de ades?io vidro-suspensio.

- O efeito da viscosidade da suspensio nas taxas de crescimento foi menos importante

que a concentracdo de sélidos das suspensdes;

- O pequeno crescimento obtido no recobrimento em filme, até 1,18% em massa, nio
mudou significativamente os valores de 4ngulo de repouso, didmetro, esfericidade,
densidade bulk e escoabilidade das particulas recobertas em relagfo as particulas

inertes;

- As suspensfes com concentra¢les de s6lidos em torno de 0,12 kg/kg apresentaram
menor molhabilidade nas interfaces filme-suspensdio do que as obtidas nas
interfaces vidro-suspensZo, mas com valores suficientes para manter a adesio

durante o processo;

- Para as condi¢Ses estudadas, verificou-se que quanto menor a diferenca entre o
trabalho de adesio das interfaces filme-suspensdo e vidro-suspensio maior a
eficiéncia do processo. Esta verificacdo pode ser um indicativo de que a adesio
filme-suspensdo pode ser um importante parametro na eficiéncia do recobrimento

ap0s a particula ser recoberta com a primeira camada de filme;

- A interacdo inicial da particula inerte — suspensio determina se a operacdo
(recobrimento ou secagem), enquanto a interface filme-suspensio, ou seja, forgas de

adesdo enfre a superficie recoberta e a suspensfio, pode ser responséavel pelo
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processo de recobrimento em relacfio a eficiéncia e crescimento por formacfo de
camadas de filme;

- O recobrimento das esferas de vidro foi mais homogéneo e liso, para suspensfes de
maior tensdo superficial e maior viscosidade aparente, ou seja, maior forca de

adesdo e tamanho de gota.

Na segunda etapa deste trabalho os resultados da andlise em funcfo das
propriedades fisico-quimicas das suspensdes indicam que a eficiéncia do processo €
influenciada por uma interferéncia complexa de mais de uma caracteristica, ou seja, o
resultado de um conjunto condi¢des interfaciais, reoldgicas, operacionais ¢ de atomizacio
da suspensfio. Pdde-se verificar que as propriedades fisico-quimicas influenciam
significativamente o crescimento das particulas. As particulas crescem mais quando a
suspens3o de recobrimento possui maior concentracio de sélidos, maior viscosidade
aparente ¢ maior forca de adesdo com a superficie da particula. As mudangas da
molhabilidade das interfaces s6lido-liquido durante o processo de recobrimento afetam a

eficiéncia do processo.

5.2. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

-Ampliar a faixa de molhabilidade (tensfo superficial das suspensdes e outros

materiais sélidos) para identificar o limite entre o recobrimento ¢ a secagem da suspensio;

-Estudar o efeito da interacio do filme formado sobre a particula e a suspensdo no

desempenho do processo de recobrimento;

-Investigar a influéncia do tamanho da gota da suspensio (diferentes condi¢Bes de

atomizacgdo) no processo de adesao da suspensdo sobre a particula durante o recobrimento;

-Estudar o efeito da interacfo sélido-liquido (ades@o) no desempenho do processo

de secagem de pastas e suspensdes em leito de jorro utilizando particulas inertes;

-Investigar as propriedades mecénicas do filme e correlaciona-las com a adesfo no

processo de recobrimento de particulas.
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(a) esfera de inerte — 10X

-

' 30 min de pibcesso - 10

(f) 20 min de processo — 15X _

(h 30 min de rocesse - 20X

Figura Al-1 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a suspensdo

1 (rosa) —ensaio 1.

[ ———
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_

() 20 de roceso — 15X

( 30 min de proceéso ~10X ( 30 min de processo — 20X

Figura A1-2 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a suspensio
1 (rosa) — ensaio 2.




Anexo 1 — Microscopia dptica das particulas

129

(e) 20 min de processo — 10

(g) 30 min de processo OX

(b) ABS inerte — 15X

(d) 10 min de processo — 15X

(h) 30 min de proéesso — 15X

Figura A1-3 - Microscopia 6ptica de ABS inertes e recobertos com a suspensio 1 (rosa) —

ensaio 1.
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(a) ABS inerte —10X " (b) ABS inerte — 15X

(e) 20 min de }_)roesso ~ 10X

5

(D) 20 min de processo — 15X

L4

(g) 30 min de processo 10X (h) 30 min de pocesso — 15X

Figura A1-4 - Microscopia optica de ABS inertes e recobertos com a suspens#o 1 (rosa) —
ensaio 2.
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(d) 10 min de rocso ~ 15X

e

(g) 30 min de processo — 10X

(f) 20 min de processo — 15X

(h) 30 min de processo — 15X

Figura A1-5 - Microscopia Optica de placebos inertes e recobertos com a suspensdio 1(rosa)
— ensaio 1.
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(g) 30 de rocesso - 10X

10 min

s

h 30 min de processo — 15X

Figura Al-6 - Microscopia Optica de placebos

— ensaio 2.

inertes e recobertos com a suspensio 1 (rosa)
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(e) Ominde proesso ~ 10X

() 30 min de procegso ~ 10X

( 20 de procs ~ 15X

(h) 30 min de processo — 20X

Figura A1-7 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a suspensio

2 (azul) — ensaio 1.
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(&) 20 min de |

-

=

(2) 30 min de processo — 10X

(b) é de vidro inerte — 15X

() 10 min de proé ~ 15X

(h) 30 min de processo — 20X

Figura A1-8 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a suspenséo

2 (azul) — ensaio 2.
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(2) 30 de processo — 10X (h) 30 min de processo — 15X

Figura A1-9 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a suspensfo
3 (verde) —ensaio 1.
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(b) esferas de vidro inerte — 15X
=g ez e e

-

.

(g) 30 min de rces ~ 10X

(h) 30 de processo — 15X

Figura Al-10 - Microscopia Optica de
suspensio 3 (verde) — ensaio 2.

esferas de vidro inertes e recobertas com a
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’er d vidro inerte — 15X

o

(g) 30 min de processo — 10X

.

) 30 min de rcss 1

Figura Al-11 - Microscopia Optica de
suspensdo 4 (laranja) — ensaio 1.

esferas de vidro inertes e recobertas com a
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(g) 30 min de proéeséo - 10X

() 10 min de processo — 15X

.

(h) 30 min de roces — 15X

Figura Al-12 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com

suspensdo 4 (laranja) — ensaio 2.




Anexo I — Microscopia dptica das particulas 149

g 30 de prcesso 10X (h) 30 min de prosso —5

Figura Al1-13 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a
suspensdio 5 (roxo) — ensaio 1.
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(b) esferas de vidro inerte — 15X

(g) 30 min de prccesso — 10X (h) 30 min de prdceso — ISX

Figura Al-14 - Microscopia Optica de esferas de vidro inertes e recobertas com a
suspensfo 5 (roxo) — ensaio 2.



Anexo 2 - Dados estatisticos das regressées

ANEXO 2 - DADOS ESTATISTICOS DAS REGRESSOES DAS CURVAS PSEUDO-
REOLOGICAS DAS SUPENSOES DE RECOBRIMENTO

SuspensZo 1 (rosa):

Suspenséo 1 (rosa)
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Valores preditos

Figura A2-1 - Distribui¢@o de residuos da regresso para a suspensio 1 (rosa).

Tabela A2-1 — Analise de Variancia para a suspensio 1 (rosa).

Soma Graus de |Média Fcalculado
quadratica |liberdade |quadratica
Regressdo 11,59718 |1 11,59718 1513,23
Residuos 0,54413 71 0,00766 Ftabelado (1,71)
Total 12,14131 4,00
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Suspensao 2 (azul):

Suspenséo 2 (azul)
0,14

0,08 & ® @

0,02 ®

Residuos
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-0,4 -0,2 0.0 0.2 04 0,6 0.8

Valores Preditos

Figura A2-2 - Distribuic8o de residuos da regressdo para a suspensio 2 (azul).

Tabela A2-2 — Analise de Varidncia para a suspensio 2 (azul).

1.0 1.2 1,4

Soma Graus de |Média Fcalculado
quadratica |liberdade | quadréatica
Regressédo 4,62888 1 4,62888 1055,44
Residuos 0,14473 33 0,00439 Ftabelado (1,71)
Total 4,773607 4,15
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Suspensgo 3 (verde):

Suspensdo 3 {verde)
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Figura A2-3 - Distribuic@o de residuos da regressio para a suspensio 3 (verde).

Tabela A2-3 — Analise de Varidncia para a suspensio 3 (verde).

Soma Graus de Média Fealculado

quadratica |liberdade |quadratica

Regressdo 4,06934 1 4,06934 308,98

Residuos 0,50059 38 0,01317 Ftabelado (1,71)

Total 4,56993 4,10
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Suspensio 4 (laranja):

Suspenséo 4 (laranja)
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Figura A2-4 - Distribuicdo de residuos da regressdo para a suspensdo 4 (laranja).

Valores preditos

Tabela A2-4 — Anélise de Varidncia para a suspensio 4 (laranja).

Soma Graus de |Média Fcalculado
quadratica |liberdade |quadratica
Regressdo 5,88194 1 5,88197 649,86
Residuos 0,34394 38 0,00905 Ftabelado (1,38)
Total 6,22591 4,10
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Suspensdo 5 (roxo):

Suspenséo 5 (roxo)
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Figura A2-5 - Distribuic8o de residuos da regressdo para a suspenso 5 (roxo).

Tabela A2-5 — Anélise de Varidncia para a suspensdo 5 (roxo).

1,0 1.2 1.4

Soma Grausde |Média Fcalculado
quadratica |liberdade |quadratica
Regresséo 6,41153 1 6,41153 1693,89
Residuos 0,14383 38 0,003785 Ftabelado (1,38)
Total 6,55536 4,10




