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RESUMO

O recobrimento de particulas em leito de jorro tem se mostrado bastante
promissor, tendo em vista o seu potencial de aplicacdes em diversos produtos como
comprimidos, cosméticos, sementes, fertilizantes. A maioria dos trabalhos reportados na
literatura sdao baseados em observacdes visuais, em colunas construidas com material
transparente, operados a pressdo e temperatura ambiente. Porém, o reconhecimento visual
dos regimes de escoamento ndo € possivel em escala industrial ou com altas pressoes.
Logo, o objetivo desse trabalho foi identificar modificacdes ocorridas durante o processo de
recobrimento de particulas em leito de jorro, pela comparagdo de observacdes visuais em
conjunto com os espectros de poténcia obtidos a partir da aquisi¢cao de dados de queda de

pressdo em tempo real, utilizando a técnica FFT (Fast Fourier Transform).

Para este estudo foram utilizadas particulas de diferentes formas, ABS e
poliestireno, com didmetro médio de 3,03 mm e 3,81 mm, respectivamente, € suspensao
polimérica a base de Eudragit®. O recobrimento foi realizado em um leito de jorro cone
cilindrico, confeccionado em acrilico com as seguintes dimensdes: H = 70 cm, D, = 14,3
cm, D; =4 cm e 6 = 60°, as condi¢des operacionais foram pré-fixadas para cada particula
baseadas em ensaios preliminares. As flutuacdes da queda de pressdo foram determinadas
utilizando o software LabView 7.1, a uma taxa de amostragem de 400 Hz. Os resultados
permitiram identificar durante o recobrimento a redu¢do na taxa de circulacdo de particulas,
zonas mortas e até ‘“completo” colapso do leito, tanto por variagdes fluidodindmicas
visualmente observadas no leito, quanto por alteracdo espectral on line durante os
experimentos de recobrimento. No futuro essa identificacdo pode ser util como ferramenta

no desenvolvimento de um sistema de controle ao processo de recobrimento.

Palavras-chave: Leito de jorro, recobrimento de particulas, espectros de poténcia, flutuacdo

de pressao.
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ABSTRACT

The coating of particles in spouted has shown sufficiently promising, in view of its
potential of applications in several products such as tablets, cosmetics, seeds, fertilizers.
However, the works reported in literature had been predominantly based on visual
observations, through columns constructed with transparent material, operated the pressure
and ambient temperature. Furthermore, the visual recognition of flow regimes is not
possible in industrial scale or with high pressures. Soon, the aim of this work was to
identify modifications accured during the coating of particle in spouted bed, the comparison
of the visual behavior with the power spectrum gotten from the acquisition of data of
pressure drop in real time, using technique FFT (Fast Fourier Transform). For this study
had been used particles of ABS and polystyrene, with average diameter of 3,03 mm and
3.81 mm, respectively, and aqueous polymeric suspension the base of Eudragit®. The
coating was carried through in a conical-cylindrical spouted bed, confectioned in acrylic
with the following dimensions: H = 70 cm, Dc = 14,3 cm, Di = 4 cm and 6 = 60°, the
operational conditions had been fixed for each particle based in preliminary assays. The
fluctuations of the drop pressure had been acquired using software LabView 7.1, to a rate
of sampling of 400 Hz. The results had allowed to identify during the coating the reduction
in the circulation rate of particle, zones deceased and until complete collapse of the spouted
bed, as much for fluid-dynamics variations visually observed in the spouted bed, how much
for spectral alteration during the coating experiments. In the future this identification can be

useful development a control process tool.

Keywords: spouted bed, coating particle, spectrum of power, fluctuation of pressure.
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NOMENCLATURAS

Latinas

A amplitude (Pa*/Hz)

D, didmetro da coluna (m)

D; didmetro do orificio (m)

D, didmetro da peneira (m)

d, didmetro da particula (m)

f freqiiéncia (Hz)

N freqiiéncia de Nyquist (Hz)

fs freqiiéncia de amostragem (Hz)

g aceleracdo da gravidade (m/s”)
altura do leito (m)

Hy altura estatica do leito (m)

Nen nimero de pontos, amostras.

P pressao (Pa)

Pat pressdo de atomizagao

-APym queda de pressao méxima (Pa)
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CAPITULO I

INTRODUCAO

O recobrimento de particulas pode ter diversas aplicacdes nas industrias de
alimentos, quimica, agricola e farmacéutica. Esta técnica consiste em recobrir particulas,
como pilulas e comprimidos, com finalidades especificas, como prote¢cdo de condi¢des
ambientais agressivas, prolongar a vida util da mesma, etc. O recobrimento pode ser
definido como sendo uma operagdo de secagem antecedida por uma etapa de aspersdo de
uma suspensdo, cujo solvente deve ser removido para promover a aderéncia desejada.
Atualmente diversos trabalhos sobre recobrimento de particulas t€ém sido publicados, o que
ressalta a importancia desta tecnologia no processamento de indmeros materiais (JONO et
al., 2000; VIEIRA e ROCHA, 2004).

Uma das aplicacdes mais comuns do recobrimento de particulas é o recobrimento de
produtos farmacéuticos. Tal operacdo unitaria visa aplicar uma solu¢do de polimeros, como
exemplo, os compostos celuldsicos (etilcelulose, acetatoftalato de celulose) visando
harmonizar e controlar a liberacdo de farmacos. Prioritariamente o recobrimento tem como
objetivos: mascarar o sabor, o odor ou a cor de um farmaco, e alguns materiais tem a
habilidade de controlar a libertacdo do farmaco contido nas formas farmacéuticas. Aliado a
este contexto de vantagens, adicionalmente encontra-se, a protecdo dos sistemas
terapéuticos contra fatores de riscos ambientais, protecdo de farmacos sensiveis as
exigencias fisioldgicas no estdbmago, aplicando-se recobrimento entérico gastro-resistentes,
além da possibilidade de evitar incompatibilidades entre constituintes da mesma
formulacao (CAVALCANTI, 2002).

A maioria dos processos de recobrimento utiliza diferentes tipos de equipamentos,
tais como: bacia de revestimento tradicional, bacia de revestimento perfurada, leito de
Wourster, leito fluidizado e leito de jorro. A evolugdo ocorrida tem sido na direcdo de uma
maior eficicia energética, de sistemas automatizados para diminuirem o tempo total de
processo e reduzir a interveng¢do do operador (LACHMAN et. al, 2000). Em particular, o
recobrimento de particulas no leito de jorro apresenta muitas vantagens sobre outros

métodos, para particulas jorrdveis, entre as quais podemos destacar uma maior



homogeneidade do produto final devido ao grau elevado de mistura dos sélidos no interior
do leito em questdo e elevadas taxas de transferéncias de massa e calor no mesmo.

O leito de jorro foi desenvolvido inicialmente como uma modificacdo do leito
fluidizado, tal modificag¢do visava o tratamento de particulas maiores que 1 mm, pois para
tais particulas geralmente ndo se obtinha um regime de operacdo adequado em leitos
fluidizados (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

A utilizacdo do leito de jorro em industrias € ainda restrita devida a alta dificuldade
da manutencio de um regime fluidodindmico estdvel. Sendo assim, a busca da estabilidade
dos regimes em qualquer aplicagdo é de suma importancia, pois tal estabilidade implicaria
em processos mais eficientes. Vérios trabalhos citados na literatura, utilizam a aquisi¢ao de
dados de pressdo on line como ferramenta para identificar transicdo de regimes em leitos de
jorro e fluidizados. Esses dados de pressdao podem ser analisados por diferentes caminhos:
andlise estatistica no dominio do tempo, por andlise espectral da freqiiéncia ou dominio de

Fourier e por andlise a partir da teoria do caos (XU et al., 2004).

Estudos sobre leito de jorro visando identificar e monitorar os regimes de contato
gds-sOlido vem sendo desenvolvido e resultados importantes ja foram divulgados. Silva
(1999) identificou a estabilidade do regime fluidodinamico de leito de jorro, de 7 diferentes
particulas, através da medida de queda de pressdo no leito em tempo real. A técnica de FFT
(Fast Fourier Transform) aplicada as flutuagdes da queda de pressdio no leito cone
cilindrico permitiu, em diferentes faixas de freqiiéncia dominantes, a identificacdo dos
regimes de jorro de 4,5 a 6,9 Hz, e slugging de 1,125 a 2,5 Hz. Lourengo (2006) concluiu
que o uso da técnica da transformada rapida de Fourier, sobre os sinais de queda de pressao
resultou em espectros de poténcia bem definidos, tais como: jorro estivel de 6 Hz a 7 Hz,
leito fixo de 40 Hz a 45 Hz, e jato interno caracterizado por duas bandas de freqiiéncia na
regido de 7 Hz a 8 Hz e outra em 14 Hz a 16 Hz, possibilitando a identificacdo clara de

todos os regimes de escoamento.

Assim, propde-se como objetivo deste trabalho, realizar a aquisicdo de dados de
pressdo on line em um processo real, recobrimento de particulas em leito de jorro, visando
avaliar a sensibilidade de identificar alteracdes, durante o processo, que levam as
instabilidades que podem implicar em produtos fora de especificagdes do mercado.

Para este estudo foram utilizadas particulas de ABS e poliestireno, com diametro

médio de 3,03 mm e 3,81 mm, respectivamente, e suspensdo polimérica a base de
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Eudragit®. O recobrimento foi realizado em leito de jorro em condicdes pré-fixadas,

definidas com base em ensaios preliminares. Foram realizadas as seguintes etapas:

Definicdo das particulas a serem recobertas;

Realizacdo de ensaios fluidodinamicos das particulas no leito de jorro sem
recobrimento;

Definicdo de faixas de operagao adequadas para o processo de recobrimento

das particulas no leito de jorro;

Coleta de dados de queda de pressdao em tempo real durante o processo de

recobrimento das particulas;
Anadlise das de flutuagdes de pressdo e os respectivos desvio padrio;
Producao de espectros de poténcia a partir da FFT (Fast Fourier Transform);

Andlise dos espectros obtidos, avaliando a sensibilidade em identificar os

regimes de contato gis-solido durante o recobrimento.



CAPITULO 11

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 — Fundamentacio Tedrica

2.1.1 - Leito de jorro

Historicamente o sistema leito de jorro foi desenvolvido por Gishler e Mathur em
1954, quando testavam um leito fluidizado com maior capacidade para secagem de trigo. O
primeiro leito de jorro comercial foi instalado em 1962 no Canadd, para secagem de
ervilhas e lentilhas, e desde entdo, unidades de leito de jorro sdo instaladas em vérios paises
para uma variedade de outras aplicacOes, incluindo cristalizacdo evaporativa, granulacao,
mistura de soélidos, resfriamento e recobrimento de particulas (MATHUR e EPSTEIN,
1974).

O equipamento leito de jorro consiste de um vaso recheado com particulas
relativamente grossas (dp = 1 a 5 milimetro), no qual se injeta um fluido verticalmente pela
base. Se a vazdo for suficientemente elevada, resultard um fluxo de particulas subindo
rapidamente na regido central do leito, formando uma fonte no topo e, posteriormente,
caem de volta a regido periférica, descendo junto a parede do recipiente, onde elas viajam
lentamente para baixo até reencontrarem o fluxo central e recomecarem o trajeto. Em
funcdo da pequena fluidizagcdo encontrada neste tipo de leito, alguns autores consideram o

leito de jorro como um leito fluidizado modificado.
Dentre as justificativas para uso do leito de jorro Duarte (2002) destaca:
- altas taxas de recirculagdo de sélidos no leito;
- contato intimo gas-particula;
- altas taxas de transferéncia de massa e calor;
- baixo investimento inicial;

- baixo custo operacional.



A aplicacdo em escala industrial do leito de jorro ainda é restrita devido a uma
série de limitagdes. Um exemplo, a grande dificuldade de “scale-up” em funcdo da
inabilidade de se obter um jorro de boa qualidade em vasos de grande porte. Além dessa

limitagdo, Dutra (1984) e Lourenco (2006) citam:
- elevada perda de carga antes de atingir o jorro estdvel;

- fluxo de ar governado mais pelas necessidades do jorro do que pelas

necessidades de transferéncia de calor e massa;

-existéncia de uma altura mixima de jorro estivel que limite a capacidade do

equipamento.

2.1.2 — Regioes do jorro

O leito de jorro € composto por trés regides distintas:

a) REGIAO DO JORRO: conhecida também como regido central, apresenta alta
porosidade, aproximadamente 0,90. Nessa regido ocorre o transporte pneumatico das

particulas com movimento concorrente do fluido;

b) REGIAO ANULAR: conhecida como anulo, apresenta porosidade equivale a de
um leito expandido. Corresponde a fase onde as particulas caem da regido da fonte e

deslizam em parte até a base.

¢) REGIAO DE FONTE: é a regido superior ao 4nulo onde as particulas se

movimentam em regime desacelerado do jorro, caindo sobre o anulo.

Com o conjunto das trés regides, um movimento sistemaético e ciclico dos sélidos é
estabelecido, ocasionando um sistema hidrodinamico unico, que caracteriza o leito de jorro.

A Figura 2.1 mostra um esquema destacando essas regides caracteristicas do jorro.
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Figura 2.1 — Esquema de um leito de jorro (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

Os vasos utilizados nestes leitos podem ser de colunas cilindricas com base coOnica,
conicos ou bidimensionais (se¢do transversal retangular). Os sélidos podem ser injetados,
continuamente, pela base ou pelo topo do vaso, sendo recolhidos lateralmente pelo topo. O
fluido injetado pode ser gas ou liquido, dependendo da aplicacdo. Nas aplicacdes com gés

preferencialmente usa-se o ar (QUEIROZ FILHO, 1997).

2.1.3 - Condicoes para o jorro

O fendmeno visivel do jorro parte de um valor de velocidade do gds para uma
dada combinagdo de gds, sélido e configuracdo de equipamento. A transicao de um leito
fixo para um leito de jorro, depois, para um leito borbulhante e para um regime “slugging”,

€ facilmente observada aumentando a velocidade do fluido, como ilustra a Figura 2.2.



Leito Fixg oo de Leito Regime
Jarro Borbulharte  "Slugging”

Figura 2.2 - Transi¢do de Fase com o Aumento da Velocidade do Fluido (MATHUR E
EPSTEIN, 1974).

Basicamente, o regime do leito de jorro depende diretamente da vazdo do gas, do
tamanho, forma e massa especifica das particulas e da altura do leito. E possivel estabelecer
um valor maximo para essa altura, que € funcdo dos parametros geométricos do leito, de

modo a garantir jorro estavel.

Essas transi¢cdes de regime também podem ser quantitativamente representadas
como grafico de altura do leito versus velocidade do fluido, para cada conjunto leito-

particula como mostra a Figura 2.3.
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Figura 2.3 - Diagrama de fase. Trigo, dp = 3,2 x 6,4 mm, Dc = 15,2 cm, Di = 1,25 cm
(MATHUR E EPSTEIN, 1974).



2.1.4 — O Mecanismo Fluidodinamico

O mecanismo de transi¢do do leito fixo para o leito de jorro é representado pelo
grifico de queda de pressdo do leito versus velocidade superficial do gis, como mostra a

Figura 2.4.
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Figura 2.4 - Curva tipica de queda de pressdo versus velocidade superficial do gas

(MATHUR E EPSTEIN, 1974).

Ao aumentar a vazao de gas, observa-se uma seqiiéncia de eventos:

- a baixas vazdes, 0 gds simplesmente passa sem perturbar as particulas; a queda
de pressdo aumenta com a taxa de escoamento (sentido AB), como um leito fixo de

particulas;

- a certa vazao, a velocidade do jato comeca ser suficientemente alta para mover as
particulas, ocasionando uma cavidade no centro do leito de particulas. Uma camada sélida
compacta oferece grande resisténcia ao fluxo de gds, o que acarreta uma maior queda de

pressao;



- com o aumento da velocidade do gés, a cavidade se alonga, formando um jorro
interno. A queda de pressdo aumenta até atingir um valor maximo APy (ponto B). A

velocidade superficial correspondente € chamada de Uy

- com o aumento da taxa de escoamento além do ponto B, a altura da cavidade
interna do jorro, torna-se grande em comparacdo com os sélidos compactados acima do

jorro. A queda de pressdo entdo decresce ao longo de BC;

- aproximando-se do ponto C, particulas sdo deslocadas para o centro da cavidade
0 que causa uma expansao considerdvel do leito, resultando um decréscimo na queda de
pressdo. Essa expansao € geralmente acompanhada pela expansao alternada de contragdo do

jorro interno.

- com um leve acréscimo na vazdo apdés o ponto C, conhecido como jorro
incipiente, a concentracdo de sdlidos logo acima ao jorro interno decresce abruptamente,
resultando em uma redugdo notdvel na queda pressdo até o ponto D, onde o jorro interno
rompe a superficie do leito. O ponto D representa o inicio do jorro, onde o leito torna-se

movel e o jorro continuo se instala.

- com mais um aumento na taxa de escoamento do gds, o fluxo adicional passa
simplesmente pela regido do jorro, o qual se encontra estivel com a minima resisténcia,
formando a fonte, que ndo fornece efeito significante na queda de pressdo. A queda de

pressdo ap6s o ponto D permanece praticamente constante.

Dependentes do histérico do leito, a velocidade de jorro incipiente (C) e o
principio do jorro (D) ndo sdo exatamente reprodutiveis. A velocidade mais reprodutivel é a
velocidade de jorro minimo (Uy;), obtida pelo decréscimo do escoamento de gés. O leito

permanece em estado de jorro até o ponto C’, que representa a regido de minimo jorro.

Uma ligeira redugdo na velocidade do gas nestas condigdes causa o colapso do
jorro e a queda de pressdo aumenta subitamente para o ponto B’. Ao diminuir a taxa de

escoamento tem-se um decréscimo continuo da queda de pressdao ao longo de B’A.



2.1.5 — Queda de Pressao

Dentre os parametros importantes no projeto e operacdo de um leito de jorro estdo
a queda de pressdo madxima (-APy) e a queda de pressdo do jorro estdvel (-APs). A queda
de pressio méxima € encontrada ao iniciar uma operacdo em uma unidade de jorro,
enquanto a queda de pressdo do jorro estdvel determinaria a exigéncia das condi¢des de

operagao.

O valor maximo da queda pressdo ocorre antes do leito entrar em regime de jorro,
geralmente estd associada a energia requerida pelo fluxo de gds para romper a estrutura do

leito empacotado.

Costa e Taranto (1999) estudaram a fluidodindmica e a ampliacdo de escala em
leito de jorro bidimensional. Observaram forte influéncia da largura do leito na queda de
pressdo maxima. A altura do leito e a densidade das particulas, também foram destacadas
como influentes na variacdo da queda de pressdo méixima. Notaram que quanto mais

inclinado for o dngulo da base do leito, maior € o valor da queda de pressdao mixima.

A queda de pressao do jorro estdvel juntamente com a velocidade de jorro minimo

determinam a poténcia e operacdo do leito.

2.1.6 — Velocidade de Jorro Minimo

Para executar o projeto e o aumento de escala em leitos de jorro € necessario
conhecer a velocidade de minimo jorro, a qual pode ser obtida pela curva de queda de
pressdo em fun¢do da velocidade do ar no leito. A velocidade de minimo jorro corresponde
ao ponto onde a queda de pressdo comeca a subir na curva de queda de pressdo em funcao
da velocidade do ar (MATHUR e EPSTEIN, 1974; KUCHARSKI e KIMIEC, 1989;
BACELOS e FREIRE, 2006).
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Mathur e Gishler (1955) propuseram a correlacdo empirica para velocidade de jorro

minimo em vasos cilindricos de base tronco-cOnica.
! %
d , K 2¢H(p. — :
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2.1.7 — Altura Maxima do Jorro

A altura do leito € uma das varidveis mais relevantes no projeto para a obtencao do
jorro estdvel. A fim de se garantir um jorro estdvel, é estabelecida uma altura méxima do

leito, dependente do tamanho, forma e densidade das particulas e das dimensdes do leito.

2.2 — Recobrimento de Particulas

O recobrimento de particulas € uma operacao utilizada no processamento de uma
grande variedade de produtos e apresenta uma grande importadncia comercial. Varios
segmentos aplicam esta técnica, tais como: a industria farmacéutica no recobrimento de
comprimidos, a industria alimenticia no recobrimento de balas, confeitos e, na agricultura,

o recobrimento de sementes, fertilizantes e pesticidas. (FREIRE e OLIVEIRA, 1992).

As finalidades da aplicagdo de recobrimento nesses produtos sdo variadas. O
recobrimento de sementes visa a sua protecdo para estocagem por longo periodo, melhor
aproveitamento das sementes em relagdo ao seu potencial de germinacao, e ainda aplicacdo
de fungicida, incluido na formulagdo do recobrimento. A peletizacdo de sementes de
tamanho muito pequeno, promove um aumento do seu volume, permitindo a utilizacdo de
plantadeiras e outras tecnologias agricolas que ndo seriam possiveis com as sementes em
seu tamanho original. O recobrimento de fertilizantes permite a liberagdo controlada de um
determinado componente no solo, e a diminui¢do de perdas por lixiviacdo de componentes
com alta higroscopicidade. Para os alimentos, tem finalidade estética do produto e protecdao

a exposi¢ao atmosférica, mantendo as caracteristicas fisicas e quimicas do produto.

11



Uma das primeiras referéncias ao recobrimento de produtos farmacéuticos sélidas
surge na literatura Islamica. O recobrimento de farmacos constitui uma adaptacdo dos
métodos de conservagdo de alimentos. As publicacdes francesas do século XVII descrevem
o recobrimento como uma forma de mascarar o sabor desagraddvel dos farmacos. O
recobrimento de pilulas com agucar foi desenvolvido em meados do século XIX.
Posteriormente, verificou-se uma rdpida aceitacdo das pilulas recobertas com actcar na

Europa e nos Estados Unidos (LIBERMAN e KANIG, 2000).

Em 1953, Wurster desenvolveu um novo equipamento para recobrimento
utilizando um leito de comprimidos movimentados por um fluxo de ar, pré-aquecido, sobre
o qual a aspersdo de comprimidos € atomizada. A circulacdo provocada pelo fluido
aquecido favorece uma melhor homogeneizacdo e secagem da solugdo sobre as particulas.
Atualmente, uma variedade de métodos é desenvolvida e aplicada para este processo
utilizando-se leitos fluidizados e de jorro. A escolha da técnica adequada depende da

distribuicao de tamanho, uniformidade e carga de sdlidos.

2.2.1 — Principios do Recobrimento de Particulas

O recobrimento de particulas como fase adicional ao processo de producio, eleva
o custo do produto. Assim, as caracteristicas e os objetivos desejados determinam qual € o

melhor processo para cada situacdo especifica.

O processo de recobrimento € melhor descrito quando se apresentam os fatores
mais importantes que o caracteriza, mostrando-se, entdo, as suas interacdes complexas.

Existem trés varidveis principais a considerar
- propriedades das particulas;
- processo;
- composicao de recobrimento.

A evolucdo no processo de recobrimento ocorre na dire¢do de uma maior eficicia
energética, de sistemas automatizados para diminuirem o tempo total de processamento e

reduzir a intervencao do operador.
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Dentre os processos utilizados para o recobrimento de particulas podemos citar os
principais: processo em panela rotatoria, processo em leito fluidizado, processo Wurster e
processo em leito de jorro. A escolha da técnica adequada depende da distribuicdo de
tamanho do granulo, capacidade de fluxo de ar de secagem, taxa de alimenta¢@o de liquido
e atomizagdo, uniformidade e quantidade (carga) de granulos. Vdrios parimetros do
equipamento, do processo, da formulacdo e do material a ser recoberto podem influenciar

as propriedades do produto final (LIBERMAN e KANIG, 2000; CAVALCANTI, 2002).

Parimetros do equipamento:

- distribuicdo do ar e a geometria do leito: influenciam na fluidodindmica do leito
de particulas, estabelecem o processo de secagem e a estabilidade do processo de

recobrimento.

- altura e a localizagdo do spray: afetam o processo de secagem das gotas de

recobrimento, influenciando na formacao de aglomerados e na eficiéncia do processo.

Parametros do processo:

- quantidade de particulas: influencia diretamente na formacdo de aglomerados e

na secagem do filme devido a estabilidade e a fluidodinamica do leito de particulas.

- taxa de ar de circulacdo: responsdvel pela fluidodindmica, secagem do

recobrimento e estabilidade do processo.

- temperatura do ar: varidvel importantissima na secagem e na qualidade do

recobrimento como também no processo de formacao de aglomerados.

- tipo de bico atomizador: responsédvel pelo tamanho das gotas formadas, sendo

preferencial a utilizagdo de bico de duplo fluido, devido a escala do processo.

- taxa de ar de atomizacgdo: deve ser balanceada com a taxa de liquido para evitar a
formacdo de gotas grandes, que dificultam a secagem e favorecem a formacdo de

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

- taxa de liquido: deve ser ajustada com a capacidade de evaporacdo do solvente,

evitando assim a formacgao de aglomerados e a secagem prematura das gotas em suspensao.

Parametros de formulacao:
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- material formador do filme: normalmente € um polimero, ¢ um dos fatores
limitantes das condi¢des térmicas do processo e deve ser escolhido de acordo com o

objetivo do recobrimento.

- concentracao: influencia no tempo de processamento e adesdo entre particula e o

filme jé seco. Geralmente altas concentracdes formam filmes ndo uniforme.

- temperatura da solucdo: afeta diretamente a viscosidade da solugdo influenciando
a formacao de gotas no spray, favorecendo ou ndo a formacdo de aglomerados, dependendo

do comportamento reolégico da solucao.

- solvente utilizado: determina as condicdes térmicas do processo e sistemas
operacionais no processo. Solventes organicos limitam a temperatura miaxima de processo
devido as caracteristicas inflamaveis e, além disso, necessitam de um sistema auxiliar de

recuperacgdo do solvente evaporado no processo.

- tensdo superficial: responsdvel pelo mecanismo de adesdo das gotas atomizadas

sobre a superficie do sélido.

Parametros do material a ser revestido:

- propriedades fisicas: caracteristicas como forma, tamanho, coesividade, estética,
e outros, influenciam a fluidodinamica do leito, afetando a distribuicdo e secagem do

recobrimento.

- molhabilidade: o sucesso da operacdo de recobrimento depende da molhabilidade
da gota de suspensdo sobre a superficie da particula, sendo diretamente dependente das
caracteristicas da superficie do s6lido e da tensdo superficial do liquido, através do angulo

de contato.

Em processos de secagem de suspensdes, recobrimento de pellets ou granulacdo
em leitos de jorro, fluidizado ou jorro-fluidizado, a operacdo se torna mais complexa em
virtude do surgimento de for¢as de coesdo resultante de pontes liquidas entre as particulas
que acarretam problemas de aglomeracdo de particulas e uma baixa eficiéncia no contato

gdas-solido.

As forcas coesivas sobre a fluidodindmica de particulas podem afetar o fluxo de
gds no leito no leito, levando a aglomeracao descontrolada de particulas e a um contato gis-

solido ruim (PASSOS e MUJUMDAR, 2000). Estudando a influéncia das propriedades
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fisico-quimicas dos sélidos durante o processo de granulagdo em leito fluidizado, Pont et. al
(2001), verificaram que o crescimento do aglomerado era favorecido quando a tensdo
superficial da solucdo aumentava e o dngulo de contato decrescia. As propriedades de
adesdo particula e recobrimento, juntamente com as condi¢cdes operacionais otimizadas sao

determinantes no processo e na qualidade do produto (GUIGON et al., 2003).

Um estudo com recobrimento de comprimidos a base de celulose cristalina com
solucdo aquosa hidroximetilpropilcelulose (HPMC) em leito Wurster, realizado por
Shelukar et al. (2000), avaliou que a uniformidade do recobrimento deste material é
controlada pela distribui¢do do reco3brimento na zona de recobrimento e pela distribui¢ao
do tempo de exposicdo das particulas na zona de recobrimento. A formacdo de alguns
aglomerados durante o processo se deve a variagdo da proximidade das particulas do bico
atomizador quando a passagem através da zona de recobrimento, o que causa aumento na

umidade e favorece a formacdo de pontes liquidas.

2.2.2 - Recobrimento de Particulas em Leito de Jorro

Diferentes estudos sobre recobrimento em leito de jorro sdo desenvolvidos e
implantados nas dreas quimica, farmacéutica, alimenticia, e agricola. A utilizacdo do leito
de jorro nesta técnica € justificada por suas propriedades fluidodindmicas, tais como: o
movimento ciclico dos s6lidos produz uma rapida mistura axial dos sélidos no leito, o que
proporciona um eficiente contato fluido-particula, com elevadas taxas de transferéncia de
massa e calor, garantindo um produto final mais homogéneo (MATHUR E EPSTEIN,
1974).

A literatura apresenta diversos estudos sobre recobrimento de particulas em leito
de jorro, desde a fluidodindmica de um leito para recobrimento até desenvolvimento de

processos e andlises da qualidade do recobrimento obtido.

A cinética do recobrimento em leito de jorro cone-cilindrico foi investigada por
Kuucharski e Kmiéc (1989), mostrou que o crescimento do tamanho do granulo no
recobrimento depende da distribui¢io de massa do granulo durante o tempo processo. A

cinética da granulacdao depende de propriedades fisicas do leito como velocidade do géas e
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vazdo da solug¢do de recobrimento, influenciando o aumento na espessura da camada e a

forma da particula.

Uma unidade experimental para revestimento de particulas em leito de jorro
bidimensional foi desenvolvida por Taranto (1992). Adaptou as correlagdes obtidas na
literatura para leitos convencionais para o cdlculo de queda de pressdo maxima e vazao de
jorro minima, no leito bidimensional. Verificou também uma melhor movimentacao de

sOlidos com a inclinacdo de 45° na base do leito.

A posi¢ao do bico atomizador no topo ou na base, ndo apresentou diferengas na
qualidade dos comprimidos recobertos em leito de jorro bidimensional, segundo Queiroz

Filho (1997).

Durante o recobrimento polimérico da uréia em leito de jorro bidimensional,
Donida (2000) investigou que a eficiéncia do processo e o crescimento da particula foram
influenciados positivamente pela vazdo de suspensdo, pressdo de ar de atomizacdo e
negativamente pela temperatura do ar do jorro, pela vazdo de ar de jorro e também por

interacOes dessas varidveis.

Mais tarde Donida (2004) avaliou as influéncias das caracteristicas de particulas
no recobrimento em leito de jorro. Na primeira etapa do trabalho estudou uma unica
suspensdo. Identificou que o angulo de contato entre a suspensdao de recobrimento e as
superficies das particulas podem ser utilizadas como indicativo do tipo de operag@o unitaria
a ser obtida no leito: secagem da suspensdo ou recobrimento das particulas. A adesdo da
suspensdo depende das forcas interfaciais, do comportamento fluidodindmico, do atrito
interparticula, da atomizagdo da suspensdo e mudanca da molhabilidade das interfaces
durante o processo. Na segunda etapa do trabalho estudou apenas um tipo de particula com
diferentes suspensOes. Os resultados indicaram que a eficiéncia do processo foi
influenciada por um conjunto de condicdes interfaciais, reoldgicas, operacionais e de
atomizacdo da suspensdo. Verificou-se também que as propriedades fisico-quimicas

alteraram significativamente o crescimento das particulas.

Na investigacdo da influéncia das caracteristicas fisicas de diferentes particulas na
estabilidade do regime de jorro conico-cilindrico, Adeodato (2003), observou que o baixo
angulo de contato representou a maior adesdo da suspensdo pela particula. Além disso,

particulas mais densas suportaram uma maior vazdo de suspensdo alimentada sem
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apresentar sinais de instabilidade, o que proporcionou um maior crescimento do filme.
Particulas com superficies mais uniforme e arredondada apresentaram uma maior eficiéncia

de recobrimento.

Paulo Filho et al. (2006) desenvolveu um modelo mateméatico e simulagao
numérica, utilizando equagdes diferenciais do balanco populacional para um processo
descontinuo de recobrimento de particulas no leito de jorro. As varidveis temperatura do ar
e vazdo da suspensdo foram importantes na determinacdo da eficiéncia do processo. Os
resultados mostraram uma maior deposicdo de massa de recobrimento nas particulas
maiores, porém, as particulas menores apresentaram um crescimento relativo maior. A
avaliacdo de sensibilidade paramétrica com as varidveis vazdo de suspensdo, tempo de
processo e concentragdo de suspensdo, mostrou uma tendéncia de aumento no valor
simulado da massa de recobrimento depositada, quando se aumentava os valores de

qualquer uma das variaveis.

2.3 — Transformada de Fourier

Em meados do século XVII, o matemdtico francé€s J. Fourier provou
matematicamente que qualquer forma de onda, independente da sua origem, € um
somatorio de ondas senoidais de diferentes freqii€ncias, amplitudes e fases. Ele mostrou
que se a forma de onda se repete periodicamente, entdo as freqii€ncias das componentes
senoidais sdo restritas a valores multiplos da freqiiéncia de repeticao da forma de onda. A
transformada de Fourier representa a soma de uma série de formas de onda senoidais com

diferentes amplitudes, fase e freqii€ncia.

Um exemplo da Transformada de Fourier de uma forma de onda simples é
apresentado na Figura 2.5. Como mostrado, o diagrama da Transformada de Fourier
apresenta a amplitude e a freqiiéncia de cada sendide. Seguindo a convengdo usual e
apresentacao da sendide de freqii€ncia positiva e negativa para cada freqiiéncia, a amplitude
¢ dividida ao meio. Assim, a Transformada de Fourier decompde a forma de onda dada,

dentro de seus dois componentes senoidais individuais (BRIGHAM, 1988).
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Figura 2.5 — Interpretacdo da Transformada de Fourier (BRIGHAM, 1988).

A Transformada de Fourier vem se destacando por sua ampla aplicacdo em diversas

dreas, tais como: aplicagdes mecanicas, engenharia biomédica, métodos numéricos,

processamento de sinais, instrumentacdo, comunicagdo, acustica, Optica e outras. Nos

campos relacionados com o processamento de sinal, a transformada de Fourier é

tipicamente utilizada para decompor um sinal nas suas componentes em frequéncia e suas

amplitudes.

Andlises de Fourier permitem examinar uma func¢ido por outro ponto de vista, o
dominio da transformada. Este método de analise da transformada de Fourier, Figura 2.5, é

frequentemente a chave para a solucdo de muitos problemas relacionados a aquisicdo de

dados.

A Transformada de Fourier € matematicamente expressa por:

X(f)={ xt)e”*ar

onde X (f) existe se:

[Ixte)|ar <

-0 < f<oo

2.11)

(2.12)
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A quantidade X (f) definida pela equacdo (2.11) € chamada de Transformada direta
de Fourier de x(t). Entretanto, se X(f) é conhecido, entdo a transformada inversa de Fourier
de X(f) serd x(t) expressada por:

s j2aft
(t)=[" X(f )™ df o < <o 2.13)

2.3.1 - Transformada Discreta de Fourier (DFT)

A transformada discreta de Fourier € baseada na definicdo da transformada discreta
de tamanho finito. Considerando um conjunto de dados obtidos em tempo estaciondrio e
aleatdrio, que existe ao longo de todo intervalo de tempo considerado, a integral desta
informacao é expressa por:

[Ixtt)|dt =0 o1

Portanto, sua transformada de Fourier representada pela equacao (2.11) ndo existira,
pois € impossivel medir em campo ou laboratério qualquer registro na forma x(t) em um
intervalo entre - e +oo. Entdo, se x(t) pode ser obtida em um intervalo de tempo finito T,
logo X(f) € estimada pela seguinte transformada de Fourier finita:

_ (T —j2nft
Xp(f)=X(f.T)=[ x(t)e*"dr (2.15)

Considerando que x(t) € amostrado em intervalos de tempo At, o periodo torna-se
T=nAt, onde n é o tamanho da amostra. O par de transformada discreta de Fourier adequado

€ expresso por:

N (—jZﬂ%J
X, = X(kAf)=Ar) x,.e
o k=1,2,3,..,N-1 (2.16)

e
xn=x(nAt):Af2Xk.e N
k=1 k=1,2,3,.,N-1 (2.17)
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Os resultados oferecidos pela Equacdo (2.17) sdo possiveis somente até k=N/2, em

razdo da freqii€éncia de Nyquitz ocorrer neste ponto.

Para uma dada taxa de amostras, a freqiiéncia maxima que pode ser representada
exatamente, sem aliasing (sobreposicao de onda), é reconhecida como freqiiéncia Nyquist

(fn). A freqiiéncia Nyquist € a metade da freqii€éncia de amostragem (f5).

A FFT (Fast Fourier Transform) ¢ um algoritmo eficiente para se calcular a
transformada discreta de Fourier e a sua inversa. O método da FFT € capacitado para
computar as quantidades de X, que aparecerdo em maior ou menor amplitude, dependendo
do processo analisado. Esta propriedade é explorada em diferentes areas de pesquisa, na

descricdo, caracterizagdo e distincdo dos diversos fendmenos (BENDAT, 1986).

2.4 — Flutuacao de Pressao em Leito de Jorro

A 1dentificacdo dos regimes de escoamento € de grande importancia nas aplicacoes
em leito de jorro. A maioria dos trabalhos reportados na literatura sdo predominantemente
baseados em observagdes visuais através de colunas construidas com material transparente,
operados a pressao e temperatura ambiente. Porém, o reconhecimento visual dos regimes de
escoamento ndo € possivel em escala industrial ou com altas pressdes. Logo, o
desenvolvimento de outro método de identificagdo € necessédrio. Esses métodos sao
baseados na anélise de sinais de pressdo pra identificar as caracteristicas fluidodinamicas de
um leito fluidizado e os sinais podem ser analisados por trés diferentes caminhos: por

andlise estatistica no dominio do tempo, por andlise espectral da freqiiéncia ou dominio de

Fourier e por anélise a partir da teoria do caos (XU et al., 2004).

2.4.1 — Analise Estatistica

A andlise estatistica no dominio do tempo € simples e comumente utilizada, além
de ser rdapida e facilmente aplicdvel. Esta andlise é empregada para estudar a amplitude do
sinal. E, para isso, esse sinal é expresso como o desvio padrdo. A variacdo da amplitude

devido as condig¢des de operacdo tem sido estudada por varios pesquisadores, ndo somente

20


http://pt.wikipedia.org/wiki/Algoritmo
http://pt.wikipedia.org/wiki/Transformada_de_Fourier

para identificacdo de transi¢cdes de regimes de fluidizacdo, mas também para verificar a

qualidade da fluidizacao (XU et al., 2004).

Para um dado sinal, xi, o desvio padrdo pode ser obtido a partir da Equacao 2.18.

(2.18)
Onde,
n = nimero de amostras;
1i=1,2.3....,n.
X; = sinal a ser analisado;
x = média do sinal, que € dada por:
Z X
x == (2.19)
n

2.4.2 — Analise Espectral

A andlise espectral pode ser usada para caracterizar diferentes regimes em leito de
jorro, fluidizado e outros sistemas multifasicos. A funcio densidade espectral transforma a

informagdo no dominio do tempo para o dominio da freqiiéncia (FREITAS et al., 2004).

Matematicamente, a densidade espectral pode ser definida como:

SD=_lim w (2.20)

Onde X(f) € a transformada de Fourier do sinal, dado pela equagdo 2.11.
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Um método de identificacdo e monitoramento de processos em leito de jorro foi
estudado por Taranto (1996), partindo de uma unica varidvel, a queda de pressdo no leito de
particulas. As flutuacdes da queda de pressio foram medidas a uma taxa de 100 Hz,
partindo desses dados, uma rotina de transformada de Fourier produziu espectros que

permitiram a identificacdo e monitoramento de possiveis regimes em leitos de jorro:

Jorro estdvel: o espectro de poténcia da queda de pressdo apresentou um Unico

pico bem definido na regido de 4-5 Hz.
Jorro fixo: o espectro apresentou-se multimodal, com uma regido de 20-40 Hz.

Regime slugging: o espectro apresentou um pico na faixa de 1-2 Hz.

Alguns exemplos desses espectros de poténcia sdo mostrados na Figura 2.5., 2.6. e
2.7..
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Figura 2.6 - Espectro de poténcia - milho. Regime: leito fixo (TARANTO, 1996).
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Figura 2.7 - Espectro de poténcia - milho. Regime: jorro estavel (TARANTO, 1996).
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Figura 2.8 - Espectro de poténcia - milho. Regime: slugging (TARANTO, 1996).

Os resultados obtidos mostraram através da andlise dos espectros de poténcia, a
viabilidade de se utilizar medidas de flutuacdes da queda de pressdo para a obtencdo de um
método objetivo de identificacdo dos padrdes de escoamento € monitoramento on line dos
regimes fluidodindmicos em leito de jorro. Esse método, além de proporcionar o
monitoramento do processo em opera¢do, pode ser utilizado como parte de um controlador.
Uma das grandes vantagens desse procedimento € a determinagdo dos regimes em leito de

jorro apenas pelo valor da varidvel de estado, queda de pressao.

Silva (1998) identificou a estabilidade dos regimes fluidodindmicos em leito de
jorro cone cilindrico, através de medidas on line de queda de pressdo no leito em tempo
real, baseando-se na andlise de flutuagdes de pressdo. As particulas utilizadas foram de
polietileno, ABS, sangel, acrilico e placebos. Partindo dos dados de queda de pressdo no
leito versus tempo, uma rotina de FFT produziu espectros de poténcia. Na andlise desses
espectros notaram-se picos dominantes em determinadas faixas de freqiiéncia dependendo
do regime. Picos entre 4,5 — 6,9 Hz para o jorro estavel, e picos entre 1,125— 2,5 Hz para o

regime slugging, como mostra as Figuras 2.9 e 2.10.

23



m— T L] T T T T T T T T T T ]
Dl _
)
2wl |
E.l .
2
g |

Dl

0

| 1
05 ® B D X D X O & D % 0
Frequéncia(Hz)

Figura 2.9- Espectro de poténcia - poliestireno. Regime: jorro estavel (SILVA, 1998).

R o e SRR A B I e e

8 8 8 &

0

o
| =S

Amplitude (mm H20)"2/Hz

i al 7 ST M AN W | S A S ) | I T
0 5 10 5 & 53 D F H 6§ D 5 @
Frequéncia(Hz)

Figura 2.10 - Espectro de poténcia - poliestireno. Regime: slugging (SILVA, 1998).

O trabalho de Xu et al. (2004) obteve sinais de flutuacdo de pressdao em dois leitos
de jorro, de 80 e 120 mm de diametro, em diferentes posi¢des axiais e radiais, Figura 2.11.
Andlises estatisticas e de freqiiéncia dos sinais da flutuacdo da pressdo foram empregadas
para identificar e caracterizar os regimes do fluxo no leito de jorro. Para analisar o
comportamento da amplitude da flutuagdo, seus desvios padrdo em vdrias velocidades do
gds foram tracados na Figura 2.12. Notou-se que o desvio padrdo aumenta com o aumento
na velocidade do gis. Um aumento abrupto aconteceu quando a velocidade do gds € maior
do que a velocidade minima de jorro, Umj, que € determinado pela observacdo visual
quando a fonte do jorro desapareceu apenas diminuindo a velocidade do géis. Essa

caracteristica foi observada nas diferentes posi¢des do leito.
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Figura 2.11 — Flutuagdo de diferencial pressdo em vdrias velocidades de gas, medida na

secdo conica (Dc=120 mm, Hb=155 mm, Di=10 mm, esferas de vidro). (XU et al., 2004).
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Figura 2.12 — Desvio padrao da flutuagao de pressdo com a variagao da velocidade do gas
em diferentes posi¢des: (a) posi¢do axial da coluna; (b) em R/2 da coluna; (c) na parede da
coluna; (d) sec@o conica. (Dc=120 mm, Hb=155 mm, Di=10 mm, dp=1.6 mm esferas de

vidro, Ums=0.562 m/s). (XU et al., 2004).
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As flutuacGes de pressdao em leitos rasos foram completamente aleatdrias, e
aquelas em leitos fundos mostraram um comportamento periddico. Os espectros de
diferentes regimes mostraram caracteristicas distintas. Na Fig. 2.13 a densidade espectral
do jorro instdvel foi caracterizada por um tunico pico afiado, enquanto o jorro estdvel
apresentou um pico relativamente largo, acompanhado geralmente por alguns picos laterais.
Sob as circunstancias experimentais deste estudo, as freqiiéncias dominantes de jorro

instavel e estavel cairam na escala de 6-8 Hz (XU et al., 2004).
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Figura 2.13 - Espectros de poténcia (esferas de vidro de 1,6 mm, Dc=120 mm, Hb=345
mm, Di=10 mm) (XU et al., 2004).

Lourengo (2006) construiu uma unidade experimental de leito de jorro monitorada
por um sistema de aquisi¢cdo de dados de pressdo estdtica on line, e identificou diferentes
regimes fluidodindmicos. No trabalho utilizou sementes de soja e algodao. O método de
andlise de medidas de flutuacdes de pressao em fung¢do do tempo real ndo foi apropriado
para identificacdo de regimes em leito de jorro. Entretanto o uso da técnica de FFT (Fast

Fourier Transform), sobre os sinais de queda de pressdo resultou em espectros de poténcia
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bem definidos possibilitando a identificagdo clara de todos os regimes de escoamento,

como mostra a Figura 2.14.
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Figura 2.14 Espectros de poténcia para o algodao (LOURENCO, 2006).
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Para o jorro estdvel o espectro apresentou um unico pico bem definido na regidao
de 6 Hz — 7 Hz. Para o leito fixo apresentou uma tendéncia de picos que compreende toda a
regido de freqiiéncia estudada, contudo hd um aparecimento de forma mais pronunciada de
uma ou duas bandas de freqiiéncia na regido de 40 Hz a 50 Hz. O jato interno foi
caracterizado por duas bandas de freqiiéncia nas regides de 7 Hz — 8 Hz e outra em menor
amplitude na faixa de 14 Hz — 16 Hz, o ultimo pico tendeu a desaparecer nas regides

préximas do jorro estavel (LOURENCO, 2006).

Desde o inicio das aplicacdes em leito de jorro, diferentes aparatos de leito de
jorro t€m sido construidos. Piskova e Morl (2006) estudaram a transicdo de regimes de
diferentes configuracdes de leito de jorro por andlise de sinais. A andlise estatistica dos
dados mostrou que no inicio o desvio aumentou com a velocidade do fluido, até um valor
maximo correspondente a velocidade de transi¢do do leito fixo para o mével, Figura 2.15.
Com o aumento da velocidade do fluido durante o regime de jorro estivel o desvio

mostrou-se constante.
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Figura 2.15 — Desvio padrdo das flutuacdes de pressdes versus velocidade do fluido,

aparato simétrico com 1500g de esferas de madeira (PISKOVA e MORL, 2007).

A literatura apresenta a implementacdo do controlador PI no processo em leito de
jorro, para controlar a fluidodindmica do regime estdvel deste equipamento através da
técnica de monitoramento on-line de flutuacdes de pressdo. Uma das etapas do trabalho de
Pavanelli (2006) foi determinar a faixa de freqii€ncia do espectro de freqii€éncia, no regime
de jorro estdvel para trés particulas distintas: esferas de vidro, ABS, poliestireno. Observou
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que o sistema de aquisicdo conseguiu identificar os regimes fluidodinamicos do processo
em leito de jorro pelo método do monitoramento on line de flutuacdes de pressdao. O valor
da freqiiéncia dominante encontrado para o regime de jorro estdvel estava na faixa de 7,2 —
7,9 Hz. Os espectros de poténcia do regime de leito fixo apresentaram amplitudes menores,
comparados aos dos outros regimes, e freqiiéncia dominantes na faixa de 0,2 a 1,6 Hz. A
Fig. 2.16 ilustra espectros de poténcia de esferas de vidro. Verificou também, que a variavel
controlada freqiiéncia do espectro de poténcia € ideal para caracterizar o regime
fluidodinamico do processo em leito de jorro conforme apresentado no método de
monitoramento on line proposto por Taranto (1996) e Silva (1998). Sendo assim, controlar

esta varidvel através do sinal de comando do inversor de freqiiéncia mostrou resultados

satisfatorios atingindo o objetivo de controle.

(a) (b)
Espectra de paténcia Espectro de poténcia
o 15 o 250
& 5 200
g 10 & 180
i} L]
E c E 100
= T &0
E D T T T T T T T T T T 1 E I:I T = T T T T T T T T T 1
a 5 10 15 20 X%/ 30 3\ 40 45 A0 0 S0 15 MW 25 30 325 40 45 &0
F(Hz) F (Hz)

Figura 2.16 - Espectro de poténcia obtido para o regime: (a) leito fixo a v = 0,32 m/s e (b)
jorro estdvel a var = 1,17 m/s, vidro = 2000g. (PAVANELLI, 2006)

O principal objetivo da revisdo bibliografica apresentada foi fundamentar os
conhecimentos basicos necessarios para o desenvolvimento deste trabalho, com relacdo ao

equipamento estudado e a metodologia aplicada.
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CAPITULO 111

MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram realizados no Laboratério de Processos
TermofluidodinAmicos (LPTF), da Faculdade de Engenharia Quimica (FEQ), da
Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP). A seguir, uma descricdo dos materiais,

equipamentos e metodologia experimental.

3.1 — Particulas

O estudo experimental de recobrimento foi realizado com duas particulas distintas:
ABS e poliestireno. A escolha destas particulas baseou-se na diferenga de forma e material,

além da disponibilidade no laboratério.

3.1.1 - Caracterizacao das particulas

Na caracterizagao das particulas inertes foram avaliadas as seguintes propriedades:

diametro médio, densidade e porosidade.

3.1.1.1 — Didmetro médio

A andlise granulométrica foi determinada por peneiramento. O didmetro médio foi

calculado com a defini¢ao de Sauter.

=y —— 3.1
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3.1.1.2 — Densidade real das particulas

A densidade real, definida como a razdo entre a massa da particula e o volume de
s6lido excluindo os poros, foi determinada pelo método de picnometria a gis Hélio,
realizado no Laboratério de Andlise e Caracterizacdo de Produtos e Processos (LCPP) do

Departamento de Termodinamica da Faculdade de Engenharia Quimica, UNICAMP.

3.1.1.3 — Porosidade

A porosidade da particula é a razao do volume de poros sobre o volume total das
particulas, foi obtida pela andlise de porosimetria de merctrio, realizado no Laboratorio de
Andlise e Caracterizacdo de Produtos e Processos (LCPP) do Departamento de

Termodinamica da Faculdade de Engenharia Quimica, UNICAMP.

3.1.2 — Suspensiao de recobrimento

A formulacdo escolhida para o recobrimento baseou-se nos trabalhos de Donida
(2000) e Silva (2006), que utilizando esta suspensdo, conforme Tabela 3.1., obtiveram a

formacdo de um filme uniforme e liso no recobrimento das particulas.

Tabela 3.1 — Composi¢ado da suspensdo de recobrimento, segundo Donida (2000).

Reagentes (%) em massa
Eudragit L30-D55® 16,70
PEG 6000 0,75
Talco 2,75
Estearato de magnésio 1,00
Diéxido de titanio 1,20
Corante 0,80
Trietil citrato 0,50
Agua 76,30
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Cada componente tem uma func¢ao especifica na suspensdo de recobrimento, como
segue: o polietileno glicol - PEG 6000 e o trietil citrato sdo plastificantes e t€ém por
finalidade dar flexibilidade a pelicula, para que suporte melhor as tensdes mecanicas. O
talco e o estearato de magnésio tém a funcdo de agentes de separacdo e alisamento,
reduzindo a aglutinacdo da pelicula ao secarem, produzindo uma superficie lisa. O estearato
de magnésio € responsdvel pela diminui¢do da tensdo superficial da suspensao, facilitando
assim o espalhamento da mesma sobre a superficie da particula e sobre a camada de filme
seco. O di6éxido de titanio € um opacificante, fornecendo ao revestimento uma coloracao
uniforme, impedindo assim que a superficie do nicleo seja visualizada, principalmente
quando se trabalha com particulas de coloracdo escura. O corante € usado para proporcionar
boa aparéncia as particulas recobertas, e, principalmente nos testes de microscopia, para
melhorar a visualizac@o e permitir a identificacdo de irregularidades na pelicula formada. O
Eudragit L30-D55%° ¢ composto de copolimeros de d4cidos metacrilicos,
aminoetilmetacrilatos e ésteres neutros de dcidos acrilicos e metacrilicos. As propriedades
de permeabilidade e solubilidade dependem da quantidade de grupos &cidos, bdsicos e
hidrofilicos presentes. Estes compostos podem ser utilizados com solventes orginicos ou

em dispersoes aquosas (SILVA, 2006).

A preparacdo da suspensdo seguiu o método descrito por Silva (2003).
Primeiramente, preparou-se uma parte da suspensdo sem o polimero, chamada de
suspensdo de pigmentos, composta por PEG 6000, talco, didxido de titanio, corante,
estearato de magnésio e trietil citrato. Estes reagentes foram adicionados a uma quantidade
de 4gua (aproximadamente 500 g), sob forte agitacdo mecanica. Apds sua preparagdo a
suspensdo de pigmentos era passada através de um moinho coloidal (LFS), por um periodo
de 15 minutos, para redu¢do do tamanho de particulas. A suspensdo polimérica foi
preparada com a adi¢do do Eudragit® a outra parte de dgua, sob agitacdo, em agitador
magnético. Para finalizar as duas suspensdes eram misturadas, sob agitacdo magnética, por
um periodo de 30 minutos, formando a suspensdo definitiva. Essa suspensdo permaneceu

em repouso, para reduzir a espuma formada, depois era utilizada.
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3.2 — Sistema Experimental

O leito de jorro conico cilindrico, foi construido em acrilico para visualizacdo das

particulas durante o processo. As dimensdes sdo apresentadas na Figura 3.1.

0143 m
—
0,70m
ED.“_\ \ / 011 m
043 m
! i
0,04m

Figura 3.1 - Dimensdes do leito de jorro.

As Figuras 3.2 e 3.3 mostram o sistema experimental, constituido de um leito de
jorro e seus periféricos. O ar que promoveu o jorro era fornecido por um soprador (Ibran, 4
cv). O ar foi aquecido por um sistema de aquecimento elétrico e distribuido no leito de
jorro através de uma placa distribuidora localizada na entrada deste. A vazdo de ar era
regulada por um inversor de freqiiéncia (Danfoss VLT®, da Série 2800), atuando no motor
do soprador. Na saida do leito foi instalado um ciclone para a retencdo de finos. Acima do
leito de particulas estava posicionado o bico atomizador que era alimentado com a
suspensdo de recobrimento através de uma bomba peristaltica, e com ar através de um
compressor de pistdo (Schulz, 1,5 cv). Na linha de ar de atomizacgao foi instalado um filtro
de ar, para evitar a umidade no ar de atomizacdo. A pressdao de atomizacao foi ajustada por
um regulador de pressao acoplado ao filtro de ar. Um termopar para medir a temperatura de
entrada do ar estava instalado no leito. Transdutor de pressdo (Cole Parmer, 4 - 20 mA)
para medir a queda de pressdao no leito, transdutor de pressdao (Cole Parmer, 30 - 60 psig)

para medir a queda pressao diferencial e transdutor de pressdao (Smar, 0,5 — 20 inH,O) para
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medir a pressdo estdtica na placa de orificio. Todos os transdutores estavam acoplados ao

sistema de aquisi¢cdo de dados.

10
1- Sopradar;
2- Rezfriador de ar;

5- Leito de =silics;

3- Leito de acrilico;
9- Bicao atamizadar,

12- Ciclone,
13- Rotametro;

g— U

1

3- Transdutor da pressdo estética
4- Transdutar da placa de arificic;

B- Aguecedor elétrico;

7- Coletor de amostrs;

-10- Bomba periztalics;
11- Reservatorio da suspensdo,

14- Tranzdutor pressdo
leito,

15- Compressar de pistao;
16- Inversaor de fregquéncia;
17- Converzor de poténcia;
18- Placa de orificio;

18- Bloco conectar,

20- Camputadar.

21- Filtra de ar

Figura 3.3 — Fotografia do sistema experimental

O sistema de aquisicdo de dados foi constituido de um bloco conector (National

Instruments — CB-68LP) que fez a conexdo entre os sinais emitidos pelo transdutor de
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pressdo e a placa de aquisicao de dados A/D (analégico-digital). A placa de aquisi¢ao dados
(National Instruments - PCI-6024E), converteu os sinais dos transdutores para a forma
digital. Um computador processava e analisava os sinais digitais com o auxilio do software
Labview 7.0 ™. Na placa havia trés canais de entrada referentes aos sinais de pressdo
medidos pelos transdutores, e um canal de saida que enviava sinal para o conversor de

poténcia para o controle de temperatura.

3.2.1 — Materiais periféricos

* Agitador magnético marca Fisatom, modelo 753, poténcia 50 W;
* Agitador mecanico marca Fisatom, modelo 713, poténcia 80 W;

* Agitador de peneiras marca Produtest, com marcador de tempo — Laboratério de

Desenvolvimento em Sistemas Particulados (LDPSP);
* Bomba peristaltica Masterflex, modelo L/S 7518-20;

* Moinho coloidal OSMEC, motor EBERLE de % CV e 3470 rpm — Laboratério
de Fluidodindmica e Secagem (LFS);

* Estufa de secagem e esterilizagdo, marca FANEM;

» Balanga técnica GEHAKA, modelo BG 8000 — Laboratério de Engenharia
Ambiental (LEA);

 Balanga analitica OHAUS, modelo GT 410 — Laboratério de Desenvolvimento
em Sistemas Particulados (LDPSP);

3.3. Procedimento de Coleta de Dados

Primeiramente elaborou-se um diagrama de blocos adequado para aquisi¢do e
processamento de sinais de pressdo, no software Labview 7.1, como mostrado na Figura

3.4.
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Figura 3.4 - Programa de aquisicao de sinais

Para efetuar a aquisicdo dos dados foi necessdrio definir a freqiiéncia de
amostragem e o nimero de pontos. O nimero de pontos estd relacionado a resolugdo dos
espectros de poténcia, quanto maior o nimero de pontos, melhor a resolucdo. A freqiiéncia
de amostragem refere-se a quantidade de pontos gerados numa corrida experimental. Neste
trabalho, a partir de testes preliminares optou-se pelo nimero de pontos de 4096 (2'%) e

freqiiéncia de amostragem 400 Hz.
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3.4. Sistema de Atomizacao

Um bico atomizador de duplo fluido foi utilizado no sistema de atomizag¢do. O
conjunto de atomizacdo utilizado era composto de uma capa de ar (1,70 mm), uma capa de
fluido (0,71 mm) e corpo do bico atomizador, como ilustrado na Figura 3.5.. Neste
conjunto o ar e a suspensdo foram misturados internamente para produzirem um jato

atomizado. O bico foi instalado a uma altura de 10 cm acima do leito fixo de particulas.

4= Entrada do liquido

” 4= Entrada do ar

Capa de ar

Capa de Muido

Corpo do bico

Figura 3.5 — Conjunto de atomizagdo (COSTA e TARANTO, 2003).

3.5. Estudo Fluidodinamico a Seco das Particulas

O estudo fluidodinamico sem alimentacdo de suspensido foi realizado para todas as
particulas. Primeiramente, determinou-se a carga méxima de particulas para a qual ainda se
verifica o regime de jorro estdvel, a partir dessa carga médxima definiu-se a carga a

trabalhar.

A vazdo de ar foi obtida através da equacgdo seguinte (OWER e PANKHURST,
1977):

Q=K.§.a.a2\/ 12(AP1) b 3.2)

1-m c+T

Sendo: Q — Vazao maéssica de ar (kg/min)

E=1-p4 ﬂ (fator de compressibilidade) 3.3)
P +b
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P, — pressdo estdtica na linha na linha de ar (cm H,0)

b — pressdo barométrica local (mmHg)

S =0,3041+0,0876.m—0,1166.m" +0,4089.m" (3.4)

m - relagdo entre a drea do orificio da placa e a drea da tubulagdo:

m=22 _ d_zj (3.5)
a, d,

a, - area do orificio da placa (sz);

d, - didmetro do orificio da placa (cm);

a - area do orificio da tubulagdo (cmz);

d; - didmetro do orificio da tubulagdo(cm);

o - coeficiente de descarga:

a =0,5959+0,0312.m"* —0,184.m" (3.6)

T - temperatura do ar na entrada do orificio (°C);
Para temperatura em °C e pressdo em mmHg, os valores de K e ¢ sdo 0,0573 e
273, respectivamente.

O leito foi carregado com a quantidade desejada de particulas, e mediu-se a altura
do leito fixo. Aumentou-se gradativamente a vazdo de ar até atingir uma faixa de jorro
estavel, ou seja, até se atingir vazdes acima do jorro minimo. A cada variagdo era feita
aquisicdo de dados de pressdo estatica, queda de pressdo na placa de orificio e do leito. Em
seguida era reduzida gradativamente a vazdo de ar até leito fixo. Paralelamente as

aquisicoes foram observadas e anotadas as mudangas de comportamento do leito de jorro.

Foram tragadas curvas de queda de pressio (AP) em funcdo da velocidade
superficial do gas (U) nos sentidos crescente e decrescente. A velocidade de minimo jorro
foi obtida para a curva decrescente e corresponde o ponto de colapso do jorro, no qual a
queda de pressdo tem um aumento significativo (MATHUR e EPSTEIN, 1974; DONIDA,
2000).

A influéncia do ar de atomizacdo foi verificada a partir de um procedimento

semelhante ao anterior. Inicialmente, com o ar de atomizagdo escoando a uma pressao fixa,
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elevou-se a vazdo de gés até o jorro estabelecido, em seguida diminuiu-se gradativamente a
vazdo de ar até leito fixo e a cada variacdo era feita aquisi¢do de dados de pressdo estatica,
queda de pressdo na placa de orificio e do leito. A partir destes dados foram construidas
curvas de queda de pressdo no leito em fungdo da velocidade superficial do gis, que foram

comparadas com as curvas obtidas sem a presenca do ar de atomizagao.

3.6. Ensaios de Recobrimento

O recobrimento das particulas foi realizado variando-se a vazao de suspensao (Wj)
e a carga do leito, mantendo-se fixa a pressdo de atomizacdo (P,) e temperatura do ar na

entrada do leito (T,;). Os ensaios seguiram as etapas abaixo:

- abasteceu-se o leito com uma carga de particulas, pré-fixadas em teste

preliminares;
- ajustou-se a vazdo de ar (1,2Uy,;) e a temperatura do ar de jorro;

- ap0s o sistema entrar em regime, realizou-se a primeira aquisicdo de dados (jorro

sem recobrimento);
- ligou-se a vazao de suspensio e iniciou-se a contagem do tempo;

- imediatamente realizaram-se sucessivas aquisi¢des de dados, até observagdo visual

do colapso do leito;

- apds o colapso do leito, a vazdo de suspensdo era interrompida, e religada apds

retorno do jorro, mantendo-se fixa a vazao de ar;
- 0s ensaios eram finalizados quando as particulas ndo conseguiam retornar ao jorro;

Com o objetivo de verificar pontos de instabilidade e a tendéncia ao colapso do
jorro, em todas as coletas de dados eram feitas anotacdes quanto as observacdes visuais do

comportamento dindmico das particulas no leito.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos a partir da aquisi¢do de
dados de pressdo para identificacdo e monitoramento de regimes em leito de jorro durante o
recobrimento de particulas. Os regimes identificados nesse trabalho foram: jorro estdvel
sem recobrimento, jorro estdvel com recobrimento, jorro interno até atingir o colapso (leito

fixo).

Os dados coletados foram comparados com observacdes visuais e analisados por
meio de gréficos, tais como: curva fluidodindmica para cada material, flutuacio de pressao

e o desvio padrao, distribuicao de probabilidade em funcio do tempo, espectro de poténcia.

4.1 — Caracteristicas dos materiais e parametros de recobrimentos

Primeiramente as particulas utilizadas no recobrimento foram caracterizadas

conforme métodos descritos no item 3.1., e apresentadas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Caracteristicas das Particulas

Material Forma d, (mm) Preal (g/cm3) Porosidade
(%)
ABS arredondada 3,03 1,0372 0,83
+0,0016
Poliestireno lenticular 3,81 1,0610 1,03
+0,0016
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As condicdes operacionais de recobrimento, Tabela 4.2, foram definidas em testes

preliminares e fixadas durante todo o processo de recobrimento.

Tabela 4.2 — Condicdes Operacionais dos Ensaios de Recobrimento.

Velocidade do ar de jorro (m/s) | 1,20xUmj

Temperatura do ar de jorro (°C) 60
Pressdo de atomizacao (psig) 15
Altura do bico atomizador (cm) 10

do leito fixo de particulas

A determinagdo das particulas, carga de particulas e vazao de suspensdo, também

foram definidas em ensaios preliminares. Os experimentos realizados estdo apresentados na

Tabela 4.3.

Tabela 4.3 — Experimentos Realizados

Experimento | Particula | Carga (g) | Vazdo suspensdo (ml/min)
1 ABS 300 8
2 ABS 300 10
3 ABS 600 8
4 ABS 600 10
5 Poliestireno 300 5
6 Poliestireno 300 8
7 Poliestireno 600 8
8 Poliestireno 600 10

Com intuito de substituir um possivel controlador, o recobrimento foi realizado com

intermiténcia, ou seja, a vazao de suspensdo era interrompida quando a fonte desaparecia, e

religada quando observou-se o retorno do jorro estavel das particulas.

O tempo de recobrimento variou para cada experimento, conforme Tabela 4.4. Os

ensaios foram finalizados quando ndo foi possivel retornar ao regime jorro estavel, apds

interromper a vazao de suspensdo, mantendo fixa a vazao do ar.
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Tabela 4.4 — Tempo de Recobrimento.

Experimento | Tempo recobrimento (min)
1 25

15

60

46

20

23

45

21

00 N N B W

Para ambas particulas foi obtido um recobrimento uniforme e totalmente aderido a
superficie das particulas, Figuras 4.1.1 e 4.1.2, conforme esperado pela escolha da
suspensdo. O recobrimento do ABS apresentou-se melhor do que o poliestireno, conforme
observado visualmente, devido a diferenca de porosidade e forma das particulas. A maior
porosidade do ABS garante melhor adesdo da suspensdo de recobrimento e particula.

No final do experimento 2 com ABS, houve a formagdo de aglomerados, Figura
4.1.1.c, justificado provavelmente devido a demora em interromper a vazio de suspensao.

Este assunto sera abordado mais a frente.

(a) ABS antes do recobrimento.
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(b) ABS recoberto, experimento 4.

(c) ABS aglomerado, experimento 2.

Figura 4.1.1 — Particulas de ABS: (a) antes do recobrimento, (b) recobertas e (c)

aglomeradas.

[ <herow -—

(a) Poliestireno antes do recobrimento.
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(b) Poliestireno recoberto, experimento 7.

Figura 4.1.2 — Particulas de poliestireno: (a) antes do recobrimento e (b) recobertas.

4.2 — Fluidodinamica do leito

A queda de pressdo no leito de jorro corresponde a pressdo da placa distribuidora
(leito sem so6lidos) mais a do movimento das particulas (leito com sdélidos). Assim,
realizou-se um experimento para determinar uma curva da queda de pressao do leito sem

particulas em func¢do da velocidade do ar, como mostra a Figura 4.2.1.

800
700 Y =57,87155-26,42875 X+323,05286 X*

600 -
500 -
400
300 -

200

= crescente

100+ ~  decrescente

Queda de presséo (Pa)

o T T T T T T T
00 02 04 06 08 10 12 14 16

Velocidade (m/s)

Figura 4.2.1 — Queda de pressdo no leito sem as particulas em fun¢do da velocidade do ar.
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Pelo estudo da fluidodinamica, a seco, das particulas selecionadas, determinou-se
parametros operacionais importantes, tais como: carga de particulas e velocidade de
minimo jorro.

Inicialmente, variaram-se as cargas mdssicas das particulas, partindo do leito cdnico
até atingir uma carga mixima na qual ndo se observasse um regime de jorro estivel. A
escolha da carga adequada para as particulas foi baseada em uma observacdo com boa taxa
de circulacdo das particulas e regides do jorro bem definidas (central, anular, fonte). Foram
fixadas duas cargas, uma no leito conico, 300g, e outra no cone-cilindrico, 600g.

As Figuras 4.2.2 e 4.2.3, exemplificam as curvas fluidodimanicas para ABS e
poliestireno, respectivamente. Observou-se que a velocidade de minimo jorro determinada
visualmente foi a mesma observada pela curva fluidodinamica, como definido por Mathur e
Epstein (1974). Durante todos os ensaios foram anotadas todas as observacdes visuais, com

o intuito de ter em maos o maior nimero de informacdes possivel.
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Figura 4.2.2 — Curva fluidodindmica de particulas de ABS, MO = 600g, Umj = 0,90m/s.
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Figura 4.2.3 — Curva fluidodinamica de particulas de poliestireno, MO = 600g, Umj = 0,52

m/s.

As curvas fluidodindmicas obtidas apresentaram-se condizentes aos da literatura,

conforme Figura 2.4 (MATHUR e EPSTEIN, 1974). Os valores de velocidade de minimo

jorro, queda de pressdo méaxima e jorro estdvel obtidos das curvas fluidodindmicas estdao

apresentados na Tabela 4.5.

Tabela 4.5 — Parametros Fluidodinamicos

Particula APmax (Pa) AP (Pa) Un; (m/s)
ABS 1400 415 0,93
Poliestireno 1360 390 0,55

A Tabela 4.6 mostra uma comparagdo entre as velocidades de minimo jorro, obtidas

experimentalmente e calculadas a partir da correlacdo de Mathur e Gishler (1955), Equacao

2.1. Os valores calculados estdo proximos dos experimentais, as particulas de ABS

apresentaram um menor desvio (1,41%).
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Tabela 4.6 — Comparacao das Velocidades de Minimo Jorro Experimental com as

Velocidades da Equacao de Mathur e Gishler (1955).

Particula Unm;j (m/s) Unp; (m/s) Desvio
experimental MATHUR e | Relativo (%)
GISHLER
ABS 0,93 0,95 1,41
Poliestireno 0,55 0,86 21,9

Para avaliar a influéncia da atomizacdo sobre as particulas, foram construidas

curvas fluidodindmicas, Figuras 4.2.4 e 4.2.5., com vazdo decrescente de ar na presenca de

ar de atomizagdo, na pressao de 15 psig. Pode-se notar nas curvas que a velocidade de

minimo jorro foi menor para o ABS e poliestireno, com o ar de atomizagdo ligado, devido a

for¢a contracorrente exercida pela atomizacao do ar que favoreceu a fonte das particulas, ou

seja, a atomizacdo favoreceu o rompimento da camada superior do leito. Verificou-se

também, para ambas as particulas, que a pressdo do ar de atomizacdo ndo influenciou

significativamente os valores de pressao de jorro estavel.

Queda de presséo (Pa)

600
—=— sem atomizagéo
500 1 —2—15 psig
400 S U
/ _—" - AA.- /I/l/ui\.A

300{ < ." R e
200 //

JAS
100 - j

0+—

00 02 04 06 08 10 12 1.4 16
Velocidade (m/s)

Figura 4.2.4 — Curva fluidodinamica, para vazdo decrescente, com e sem atomizag¢do do

ABS, MO = 600g.
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Figura 4.2.5 — Curva fluidodindmica, para vazdo decrescente, com e sem atomizacido do

poliestireno, MO = 600g.

4.3 - Diferenciacao de regimes

Os regimes identificados visualmente neste trabalho foram: jorro antes do
recobrimento, jorro durante o recobrimento, jorro interno e colapso (leito fixo). O regime
de jorro antes do recobrimento, corresponde ao movimento de jorro das particulas antes de
iniciar atomizacdo da suspensdo de recobrimento sobre as particulas com movimento
ciclico, apos estabilizadas vazdo de ar e temperatura. O jorro durante o recobrimento € o
jorro com a atomizacdo de suspensdo ligada, apresentando visualmente boa taxa de
circulacdo das particulas. Entretanto, em alguns experimentos, mesmo com a fonte visivel,
observou-se uma taxa de circulacdo ruim. O colapso ou leito fixo € caracterizado pela
passagem do ar pelos intersticios interparticulas, sem taxa de circulagdo das mesmas,
desaparecimento da fonte e do movimento. O jorro interno € distinguido do leito fixo pela
presenca de um canal preferencial central, o que provoca um deslocamento das particulas,
ou seja, a fonte desaparece, mas continua o movimento das particulas, principalmente na
parte conica do leito. Para uma carga do leito maior, notou-se uma maior vibracdo das
particulas no interior do leito, para o regime de jorro interno. Esse aumento foi diferenciado

em alguns resultados que serdo apresentados mais a frente.
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4.4 — Flutuacao de pressao

Para cada corrida foram efetuadas aquisicoes de dados de flutuagao de pressdo, de
acordo com o procedimento descrito no Capitulo 3. As Figuras 4.4.1 a 4.4.4, para o ABS, e
as Figuras 4.4.5 a 4.4.8, para o poliestireno, mostraram as flutuacdes de pressiao para cada
um dos regimes observados durante os experimentos: jorro antes do recobrimento, jorro
durante o recobrimento, jorro interno e colapso.

Foi possivel perceber diferencas significativas entre os graficos de flutuacdo de
pressdo para alguns ensaios. Essas residiram basicamente na amplitude das flutuagdes, no
espacamento entre as oscilacdes e na média das pressodes. Esses resultados sao condizentes
com os apresentados por alguns autores, como, Taranto (1996), Xu et al. (2004), Lourenco
(2006) que identificaram os regimes do leito de jorro, em estudo sem recobrimento de
particulas, Figura 2.11 (XU et al., 2004). Ndo foram encontradas referéncias com dados
para recobrimento.

Na comparacio entre o jorro durante o recobrimento e o colapso vislumbra-se uma
alteracdo qualitativa e quantitativa notdvel, quanto a amplitude das flutuacdes, espacamento
entre as oscilagcdes e média das pressdes. O colapso, Figuras 4.4.2.c, 4.4.5 a 4.4.8,
apresentou flutuacdes com menores amplitudes, menores espacamentos entre as oscilagoes

e pressOes maiores para todos os ensaios, devido a formacdo de zonas mortas e canal

preferencial.
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Figura 4.4.1 — Flutuacdo de pressdo para o ABS, experimento 1 - 300g e 8 ml/min, nos
diferentes regimes durante o recobrimento: (a) antes do recobrimento, (b) durante o

recobrimento e (c) jorro interno.
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Figura 4.4.2 — Flutuacdo de pressdo para o ABS, experimento 2 - 300g e 10 ml/min, nos

diferentes regimes durante

recobrimento e (c) colapso.
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Figura 4.4.3 — Flutuacdo de pressdao para o ABS, experimento 3 - 600g e 8 ml/min, nos

diferentes regimes durante o recobrimento: (1) antes do recobrimento, (2) durante o

recobrimento e (3) jorro interno.
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Figura 4.4.4 — Flutuacdo de pressdo para o ABS, experimento 4 - 600g ¢ 10 ml/min, nos

diferentes regimes durante o recobrimento: (1) antes do recobrimento, (2) durante o

recobrimento e (3) jorro interno.
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Figura 4.4.5 — Flutuacdo de pressdo para o poliestireno, experimento 5 - 300g e 5 ml/min,
nos diferentes regimes durante o recobrimento: (1) antes do recobrimento, (2) durante o

recobrimento, (3) colapso.

o] —— 1- s/ suspensao —— 2- recobrindo
- ] — 3- colapso
3 550—_
) ]
3 5001 3
3 ]
) ] -
450 L
) - ”( f\ | h 1
) ] ‘ L | ““‘\‘ I
3 4001 IH V\M d ey
J : 2
350-"'I"'I"'I'"I"'I"'I"'I"'I"'I"'

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Tempo (s)

Figura 4.4.6 — Flutuacdo de pressdo para o poliestireno, experimento 6 - 300g e 8 ml/min,
nos diferentes regimes durante o recobrimento: (1) antes do recobrimento, (2) durante o

recobrimento e (3) colapso.
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Figura 4.4.8 — Flutuacdo de pressao para o poliestireno, experimento 8 - 600g e 10 ml/min,

nos diferentes regimes durante o recobrimento: (1) antes do recobrimento, (2) durante o

recobrimento, (3) jorro interno e (4) colapso.
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4.5 — Desvio padrao do sinal de pressao

Uma maneira de examinar as flutuagdes de queda de pressdao pode ser feita pela
andlise do desvio padrao do sinal de pressdo. O desvio padrdao é empregado para estudar a
amplitude do sinal. A variagdao da amplitude devido as condi¢des de operacdo tem sido
estudada por vérios pesquisadores, ndo somente para identificacdo de transi¢des de regimes
de fluidizacdo, mas também para verificar a qualidade da fluidizacdo (XU et al., 2004;
LOURENCO, 2006; PISKOVA et al., 2000).

Para um dado sinal, xi, o desvio padrao pode ser obtido a partir da Equacao 4.1.

a:\/Li(xi 3 4.1)
n

x=E (4.2)

Na presente dissertacdo, x = AP, x = AP, e n = 4096.

O desvio padrio da flutuagdo de pressdo durante o recobrimento possibilitou
monitorar os regimes observados no leito. O jorro interno (JI) apresentou desvio padrao
maximo, que pode ser claramente notado nos picos presentes nas Figuras 4.5.1.a, 4.5.1.b e
4.5.1c, devido a significativa variacdo da queda de pressdo e alteracdo de regime. Resultado
semelhante a esse foi encontrado por Piskova et al. (2006), estudando os regimes
fluidodinamicos de diferentes construcdes de leito de jorro, concluiu que o desvio padrao
méaximo corresponde a transi¢do leito fixo para moével, Figura 2.15 (PISKOVA et al.,
2006). Com colapso (C) do leito o desvio padrdao diminuiu, Figura 4.5.1.c e 4.5.1.d, devido
a auséncia de movimentacdo das particulas as alteragdes de queda de pressdo foram

menores.
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Figura 4.5.1 — Desvio padrdo da flutuacdo de pressdao em funcio do tempo.

Notou-se uma mudanca significativa no comportamento do desvio padrio
comparado a uma observacdo visual de instabilidade do jorro. Assim, o desvio padrdo pode
ser uma ferramenta de identificacdo de regime durante o recobrimento em leito de jorro, ou
seja, pode ser utilizado como alarme para parada da suspensdo. Este resultado mostrou-se
condizente com o trabalho de Ommen et al. (2004), no qual desenvolveram um método de
deteccao rdpida da defluidizacao do leito fluidizado a partir do desvio padrdo. Era acionado
um alarme quando a o desvio padrdo era menor que 50 Pa, que significava que o leito

estava defluidizando.

4.6 — Distribuicao de probabilidade

Nesta secdo sdo apresentadas as flutuagdes de pressdo através das curvas de
distribuicao de probabilidade (Probabilidade [%] x AP [Pa]). Para cada conjunto de dados
de flutuacdo de pressdo obtida pdde-se construir a curva de probabilidade (Apéndice I).
Para tanto, preferiu-se relacionar probabilidade (em porcentagem), com AP que representa a

queda de pressdo. Dispunham-se de 4098 valores de AP para cada grafico.

55



Para a confeccdo da curva de distribui¢ao de probabilidade, tomaram-se os extremos

dos valores de AP (minimo e maximo). A diferenca entre os extremos foi dividida por cem,

resultando cem intervalos para obter a freqiiéncia de sinais em cada um. A curva de

distribuicao de probabilidade ¢ dada pela relagao entre freqiiéncia percentual e AP.

A Figura 4.6.1 apresenta um exemplo de flutua¢do do sinal de pressdo e sua

distribuicdo de probabilidade para os diferentes regimes observados: jorro com

recobrimento, jorro interno e colapso. Existe uma diferenca significativa entre a

distribuicdo de probabilidade e os regimes estudados. No colapso, a curva apresentou um

estreitamento da base, e um pico mais afiado, Figura 4.6.1.c, quando comparado com a

curva do jorro com recobrimento. Freitas et al. (2004) identificaram os regimes em leitos de

jorro retangulares e também observaram essa diferenca de distribuicdo de probabilidade

para o leito fixo.
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Figura 4.6.1 - Flutuacdo dos sinais de pressdo e distribuicdo de probabilidade para os
diferentes regimes estudados: (a) jorro com recobrimento, (b) jorro interno e (c) colapso —

Poliestireno, 600g e 10 ml/min.

4.7 — Espectro de poténcia durante o recobrimento

Os diferentes regimes identificados visualmente foram comparados com os
espectros de poténcia gerados da aquisi¢do de dados de flutuacdo de pressao. Neste trabalho
explorou-se principalmente a metodologia da andlise espectral na identificacdo da
estabilidade do regime de jorro, e a evolugdo desses espectros quanto a amplitude e
freqiiéncia dominantes.

Os espectros de poténcia obtidos, identificaram os diferentes regimes de forma
convincente a partir da amplitude maxima no pico dominante. A frequéncia dominante ndo
se mostrou um parametro adequado para a identificacdo da instabilidade do jorro neste
trabalho, devido a proximidades dos valores em diferentes situacdes dindmicas observadas.

Comportamentos distintos para o0 ABS e o poliestireno foram verificados na analise

espectral, assim para melhor compreensao dos resultados foram discutidos separadamente.

4.7.1 — Espectro de poténcia para o ABS

Um exemplo da evolucao dos espectros durante o recobrimento do ABS ¢é detalhado
na Figura 4.7.1. Observou-se que todos os espectros apresentaram pico Unico € bem

definido na regido de 6 a 7,5 Hz. Antes de iniciar o recobrimento, Figura 4.7.1.a, o espectro
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apresentou amplitude maxima de 369 Pa’/Hz. Ap6s ligada a vazdo de suspensdo, essa
amplitude teve uma tendéncia a diminuir e permanecer na faixa de 217 a 331 Pa’*/Hz,
Figura 4.7.1.b a 4.7.1.h, apresentando uma boa taxa de circula¢do das particulas. Fatores
como forga contracorrente exercida pela atomizacdo da suspensao, aumento da umidade na
interior do leito e o leito mais pesado, devido a aspersdo da suspensao, contribuiram para
alteracdes nas vibragdes das particulas, acarretando a diminui¢do dos valores de amplitude.
Observou-se uma taxa de circulacdo ruim, fonte baixa e tendendo desaparecer, na
regido de valores de maplitude na faixa de 184 a 80 Pa’ /Hz, Figuras 4.7.1.i. Pode-se notar,
baseado em observagdes visuais, que para o jorro interno a vibra¢do de particulas reduziu
significativamente, resultando em amplitudes préximas de 51 Pa’/Hz, Figura4.7.1.) . Neste
ponto a vazao de suspensao foi interrompida. Como ndo foi possivel retornar ao regime de

jorro estdvel, finalizou-se o ensaio.
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Figura 4.7.1 - Espectro de poténcia para o ABS, experimento 1 - 300g e 8 ml/min, nas

diferentes etapas do recobrimento.

Afim de facilitar a visualizacdo dos resultados, as Figuras 4.7.2, 4.7.3 e 4.7.4,
comparam os regimes visualmente observados com os espectros obtidos durante os
experimentos. A evolucao detalhada destes espectros encontra-se no Apéndice II.

Com o aumento da vazdo de suspensdo, experimento 2, além dos regimes
observados anteriormente, ocorreu também o colapso do leito, Figura 4.6.3.c, caracterizado
pela auséncia de freqiiéncia dominante, o0 mesmo comportamento é observado para leito
fixo tanto em leitos de jorro e fluidizados, regime caracterizado por freqii€ncia muito baixas
(TARANTO, 1996; SILVA, 1998; XU et al. 2004; LOURENCO, 2006; PISKOVA et al.,
2007). Ap6s o colapso do leito, a vazao de suspensdo foi interrompida e ndo retornou ao
regime de jorro estdvel com a vazdo de ar fixada. Ao final da secagem dessas particulas
houve a formacdo de pequenos aglomerados, justificado provavelmente pela demora em
interromper a vazdo de suspensdo, sugerindo que a vazdo de suspensdo deva ser
interrompida antes do colapso, quando a taxa de circulacdo apresentar-se ruim.

Na regido de 68 a 103 PaZ/Hz, 0 recobrimento manteve-se com boa taxa de
circulacdo, Figura 4.7.3.b. Para amplitudes menores que essa regido observou-se uma taxa
de circulag@o ruim (32 a 68 Pa’/Hz), e o jorro interno (menores que 32 Pa’/Hz). Assim, a

~ ~ . . . . 2
vazao de suspensdo poderia ser interrompida a amplitudes menores que 68 Pa”/Hz.
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Figura 4.7.2 - Espectro de poténcia para o ABS, experimento 2 - 300g € 10 ml/min, nos

diferentes regimes: (a) antes do recobrimento, (b) durante o recobrimento e (c) colapso.
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Diferentemente do anterior, nos experimentos 3 e 4, o espectro de jorro interno
apresentou um aumento marcante da amplitude, Figuras 4.7.3.c. e 4.7.4.c. O aumento da
carga de ABS dificultou a passagem do ar, formando uma barreira na parte superior do
leito, com a aspersdo da suspensdo. Pode-se descrever visualmente o jorro interno da
seguinte maneira: alta intensidade de vibragcdo das particulas na entrada do leito, a qual
diminuia até a sua auséncia de vibracdo na regido superior do leito. Essa alta vibracao
refletiu num acréscimo significante no valor da amplitude (325 Pa’/Hz), Figuras 4.7.3 e
4.7.4. Outros autores, tais como, Silva (1998) e Freitas et al. (2004) também encontraram
essa relacdo entre a vibracao das particulas e a amplitude dos espectros.

O recobrimento apresentou boa taxa de circulagio, na regido de 75 a 180 Pa’/Hz,
para os dois experimentos. Notou-se ainda, uma desaceleracdo das particulas para

amplitudes menores que essa faixa, na qual a suspensdo deve ser desligada.
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(b) jorro com recobrimento, A = 87 Pa2/Hz, t = 13 min.
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(c) jorro interno, desliga a suspensdo, A = 321 Pa2/Hz, t = 57 min.
Figura 4.7.3 - Espectro de poténcia para o ABS, experimento 3 - 600g e 8 ml/min, nos
diferentes regimes: (a) antes do recobrimento, (b) durante o recobrimento e (c) jorro

interno.
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(a) jorro sem recobrimento, A = 246 Pa’/Hz.
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(b) jorro com recobrimento, A = 96 Paz/Hz, t =731 min.

40V
400
350
300 4
250 4
200 4
150
100 A
50

0 . T T T T
0 10 20 30 40 50

Frequéncia (Hz)

ALIPIWIUE \Fd /MZ)

(c) jorro interno, desliga a suspensdo, A = 407 Pa’*/Hz, t = 67 min.
Figura 4.7.4 - Espectro de poténcia para o ABS, experimento 4 - 600g € 10 ml/min, nos
diferentes regimes: (a) antes do recobrimento, (b) durante o recobrimento e (c) jorro

interno.

Comparando os valores obtidos de amplitude maxima, na freqiiéncia dominante,
com os valores de desvio padrdo, ambos podem ter potencial de serem utilizados como
ferramenta de controle. Entretanto, o tempo de acionar o controle para o desvio padrio é
maior do que para amplitude. Com os valores de amplitude € possivel estabelecer uma faixa
de transi¢do até ser observado o colapso do leito, faixa de taxa de circulagdo ruim. Para o

desvio padrdo, a variagdo so foi notada depois que ocorreu o colapso do leito, Figura 4.51.
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4.7.2 — Espectro de poténcia para o poliestireno

O regime de jorro para o poliestireno nido se apresentou estdvel como o ABS,
visualmente a taxa de circulag@o era menor na regido anular, fonte baixa, € um movimento
pulsante na entrado do leito. Nos espectros houve o aparecimento de miltiplos picos. E
interessante notar que aparece um pico dominante na faixa de 1 a 3 Hz , e outro pico na
mesma faixa do ABS, entre 5,5 e 7,5 Hz. Para anélise espectral considerou a variacdo do
segundo pico, faixa de jorro estdvel, o qual possibilitou identificar as instabilidades durante
o recobrimento. O mesmo comportamento do espectro do poliestireno também foi
observado no trabalho de Silva (1998).

A Figura 4.7.5 exemplifica detalhadamente o comportamento dos espectros para o
poliestireno. No inicio do recobrimento notou-se experimentalmente o colapso do leito,
Figura 4.7.5.d, a vazdo de suspensao foi interrompida e logo comecgou a surgir movimento
das particulas no interior do leito, Figura 4.7.5.e, até o jorro estabelecido, Figura 4.7.5.1,
quando se religou a vazdo de suspensdo. Observou-se o colapso do leito por mais duas
vezes, Figuras 4.7.5.s e 4.7.5.p, até finalizar o recobrimento, nos quais 0s espectros
apresentaram as mesmas caracteristicas, auséncia de freqiiéncia dominante, leito fixo.
Durante o recobrimento a amplitude diminuiu com o tempo, permanecendo com boa taxa
de circulacdo na regido de 10 a 30 Pa’/Hz. Para uma faixa menor de amplitude era notada
uma taxa de circulac¢do ruim e até o colapso do leito.

Em alguns experimentos o bico entupiu durante o recobrimento, ocorréncia comum
nesse tipo de processo, neste caso, manteve-se a vazdo de ar ligada, limpou-se o bico
atomizador e reiniciou-se o recobrimento. Observando a Figura 4.7.5.m, notou-se um
espectro com um pico mais pronunciado, acompanhado de um aumento significante da
amplitude. Um comportamento semelhante ao espectro antes do recobrimento, Figura

4.7.5.a.
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(f) jorrando, A = 29 Pa*/Hz, t = 13 min.
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(1) jorro com recobrimento, A = 24 Pa’/Hz, (j) jorro com recobrimento, diminui taxa de

circulacdo, A =9 Paz/Hz, t =19 min.
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(1) jorro com recobrimento, A = 25 Pa’/Hz, (m) entupimento do bico, desliga a

t =22 min. suspensdo, A = 34 Pa’/Hz, t = 26 min.
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Figura 4.7.5 - Espectro de poténcia para o poliestireno, experimento 5 - 300g € 5 ml/min,

nas diferentes etapas do recobrimento.
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Os espectros, na Figura 4.7.6, mostraram-se bem parecidos com o anterior,

qualitativamente e quantitativamente.
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(b) jorro com recobrimento, A = 17 Paz/Hz, t = 24 min.
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(c) colapso do leito, desliga a suspensdo, t = 43 min.

Figura 4.7.6 - Espectro de poténcia para o poliestireno, experimento 6 - 300g e 8 ml/min,

nos diferentes regimes: (a) antes do recobrimento, (b) durante o recobrimento e (c) colapso.
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Com o aumento na carga de poliestireno, experimentos 7 e 8, repetiram-se oS
regimes observados pelo ABS. Notou-se uma maior multiplicidade dos picos durante o
recobrimento das particulas, aspersdo da suspensdo, Figuras 4.7.7.b e 4.7.8.b. Observou-se
uma taxa de circulacdo das particulas alta, na regido 10 a 55 Pa’/Hz, e baixa para
amplitudes menores que 10 Pa’/Hz, na qual deveria interromper a vazao de suspensao. No
jorro interno, ou seja, no desaparecimento da fonte com alta vibracdo das particulas, notou-
se o espectro com um pico Unico dominante, Figuras 4.7.7.c e 4.7.8.c, € um aumento

marcante da amplitude, maior que 100 Pa’/Hz.
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(a) jorro sem recobrimento, A = 34 Pa’/Hz. (b) jorro com recobrimento, A = 27 Pa’/Hz,

t =4 min.
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Figura 4.7.7 - Espectro de poténcia para o poliestireno, experimento 7 - 600g e 8 ml/min,
nos diferentes regimes: (a) antes do recobrimento, (b) durante o recobrimento, (c) jorro
interno e (d) colapso.
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(c) jorro interno, desliga a suspensio,

A =136 Pa’/Hz, t = 33 min.

(d) colapso do leito, t = 34 min.

Figura 4.7.8 - Espectro de poténcia para o poliestireno, experimento 8 - 600g e 10 ml/min,
nos diferentes regimes: (a) antes do recobrimento, (b) durante o recobrimento, (c) jorro

interno e (d) colapso.

Na comparagdo entre os espectros antes do recobrimento e os espectros durante o
recobrimento, notou-se um aumento significativo na multiplicidade dos picos. Visualmente
apresentou-se um movimento pulsante das particulas no leito, provavelmente a aspersao da

suspensdo desfavoreceu o movimento de jorro estavel, o qual se refletiu nos espectro.
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Para melhor compreensao dos resultados foram tragadas curvas de amplitude versus
tempo. Como pode ser visto na Figura 4.7.9, a medida que ocorre o recobrimento a
amplitude da freqiiéncia dominante tende a diminuir com o tempo, até o ponto onde €
observado o desaparecimento da fonte. A partir desse ponto um abrupto aumento da
amplitude é notado, referente ao jorro interno (JI). Um aumento semelhante também foi
observado quando ocorre o entupimento do bico (B), Figura 4.7.9.b. Quando se percebeu o

colapso (C) total do leito a amplitude foi praticamente nula.
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(c) Poliestireno, experimento 7 - 600g e (d) Poliestireno, experimento 8 - 600g e
8 ml/min. 10 ml/min.

Figura 4.7.9 - Amplitude versus tempo de recobrimento.

No geral, a aquisi¢cdo de dados queda de pressdo em tempo real, mostrou-se um
método vidvel de identificacdo de regimes de jorro durante o recobrimento de particulas. A
andlise estatistica a partir do desvio padrdo e andlise espectral compdem os métodos mais
objetivos de identificacdo, podendo ser ferramenta com grande potencial no

desenvolvimento de um controle do processo de recobrimento.
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CAPITULO V

CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste trabalho possibilitaram concluir que a aquisi¢ao de
dados de queda de pressdo em tempo real, durante o recobrimento de particulas, permitiu a
identificacdo e monitoramento de possiveis regimes em leito de jorro, tais como: jorro
estdvel com recobrimento, jorro interno e colapso do leito. A andlise do conjunto de dados
obtidos mostrou as seguintes conclusdes:

e As particulas apresentaram comportamento fluidodindmico tipico aos
encontrados na literatura (MATHUR e EPSTEIN, 1974);

e A identificacdo de regimes através das flutuacdes de pressdo € clara quando o
leito tende ao colapso, porém, visando a qualidade do produto final, seria necessario uma
medida corretiva antes do colapso, quando o leito apresentasse uma taxa de circulacdo
ruim.

e O desvio padrao das flutuagdes de pressdo tende a aumentar quando passa do
regime jorro para o jorro interno, € diminui quando ocorre o colapso total do leito, podendo
ser utilizado como alarme de controle de estabilidade do regime de jorro.

e A distribui¢do de probabilidade conseguiu diferenciar claramente os regimes
observados durante o recobrimento, principalmente o colapso do leito, sua curva apresentou
um pico afiado com a base estreita;

e A andlise espectral mostrou-se um método objetivo de identificacdo de regimes
de jorro durante o recobrimento de particulas. De acordo com os espectros obtidos nesse
trabalho, a amplitude, no pico dominante, apresentou faixas definidas para cada regime e
particula. Entretanto, mostrou que cada particula deve ser estudada isoladamente para
verificar a faixa de estabilidade de jorro durante o seu recobrimento. A frequéncia
dominante ndo se mostrou um parametro adequado para a identificacdo da instabilidade do
jorro neste trabalho, devido a proximidades dos valores em diferentes situagdes dindmicas

observadas.
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e A técnica de FFT (Fast Fourier Transform) pode ser utilizada para
monitoramento de processos industriais de leito de jorro, e tem grande potencial no

desenvolvimento de um controle do processo.
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75

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Aplicar técnica de FFT (Fast Fourier Transform) para outras particulas e para
escalas maiores, visando uma avaliacdo mais detalhada da metodologia;

Utilizar a metodologia para o desenvolvimento de um sistema de controle, que
atuaria na vazio de ar e na suspensdo, com O intuito de retornar ao regime estavel e

a obtencdo de um produto final de qualidade;
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APENDICE II

EVOLUCAO DOS ESPECTROS DURANTE O RECOBRIMENTO: ABS E
POLIESTIRENO
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Figura A2 - 5- Espectro de poténcia para o poliestireno, nas diferentes etapas do

recobrimento — experimento 6.
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Figura A2 - 6 - Espectro de poténcia para o poliestireno, nas diferentes etapas do

recobrimento — experimento 7.
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Figura A2 - 7 - Espectro de poténcia para o poliestireno, nas diferentes etapas do

recobrimento — experimento 8.
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