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RESUMO

No presente trabalho foi realizado o estudo da fluidodindmica
de um leito de jorro bi-dimensional aplicado ao recobrimento de
comprimidos.

Inicialmente fez-se o projeto e a montagem experimental. C
leito fol montado em acrilico { plexiglass) e com possibilidade
de variagdo do angule da base inclinada. A seguir tratou-se da
fluidodindmica sem o recobrimento de particulas, estudando a gueda
de pressao maxima no leito, a vazdo de Jjorro minimo e altur:s
maxima de jorro estavel.

As particulas utilizadas foram placebos no formato de
comprimidos reais. Foram utlizadas duas formas &iferentes de
comprimidos com diédmetros 0,649 e 0,747 cm. e esfericidades 0,8587
e 0,77.

A seguir passou-se a estudar os pardametros da dindmica com
recobrimente. Para tanto desenvolveu-se uma solucao de
recobrimento adequada e verificou-se a influéncia de sua
atomizagdo na gqueda de pressao no leito. Foram feitas observagdes
preliminares sobre a gualidade do recobrimento e a eficiéncia do
processo.

O proximo passc foli a verificacgdc de correlacdes presentes na
literatura para leitos de Jjorro convencionais, adaptadas pela
definigdo do didmetro eguivalente aoc leito bi~dimensional, para a
previsdo da gqueda de pressdc méxima e vazao de Jjorro minimo.
Finalmente foi efetuado um ajuste dos dados experimentais para a

obtengac de correlag¢des prdéprias para os parametros citados acima.



ABSTRACT

The present work brings the study carried out on the
hydrodynamics of a two-dimensional spouted bed applied tc coating
of particles. |

At first the design and the experimental set-up was handled.
The bed was built in plexiglass with the possibility of varying
the angle of the slanted base. Later the hydrodynamics without
the coating of particles was treated, studying the maximum
pressure drop, the minimum spouting velocity and the maximum
spoutable height.

The used particles were placebos in the shape of real
tablets. Two different shapes of tablets were used with diameters
equal to 0.649 and 0.747 and spherecity equal to 0.8567 and 0.77.

As for the hydrodynamics with coating of tablets, a suitable
coating solution was developed and the influence of its sprayinc
on the bed pressure drop was of special attention. Some
preliminary observations were made concerning the gquality of
coating and the process efficiency.

The next step was the verification of literature correlations
for conventional spouted beds, adapted to the two-dimensional
configuration by the definition of eguivalent dianmeter for
predicting the maximum pressure drop and minimum spouting
velocity. Finally an experimental data fit was achieved and
proper correlations were cobtained for the parameters mentioned

above,
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CAPITULO 1

INTRODUGAO

Os leitos de jorro convencionais ja vém sendo utilizados pars
secagem de grdgs e mais recentemente para o recobrimento de
particulas. As particulas sao colocadas numa. cémara tubular onde
um fluxo de ar entra por baixo, formando uma coluna, fazendo as
particulas subirem pelo centro e entdoc descerem junto & parede até
reentrarem na coluna de ar come mostra a Figura 1.1. Para =z
aplicacao do leito de jorro como recobrimento de particulas, =
solucdo de recobrimento, em forma de jato, é. adicionads
continuamente e devido ao movimento do leito, &as caracteristicas
das particulas e a temperatura do ar, forma-se um filme em tornc
das particulas.

Um equipamento bésico para o recobrimento de particulas en
leito de jorro consiste de um soprador, um agquecedor de gas, ¢
leito de Jjorro propriamente dito, um atomizador para a adicao da
solugao de recobrimento e a linha de transporte da solugdao até ¢

atomizadoer.
1.1 - OBJETIVOS DESTE TRARBALHO

A grande maioria dos trabalhos com leito de Jjorro descritos
na literatura trata de leitos de Jorro cilindricos, c¢dnicos ot
cone~ cilindricoes.

A maior dificuldade de se trabalhar com estes tipos de leitc
foi encontrada guando se deparava com o problema de ampliacdo de
escala, pois esta se mostrava complexa e as vezes inviavel.

Analisando algumas modificagdes na construgadoc do leito,
surgiram os leitos tipo fenda e bi-dimensional. Esse ultimo foi
extensivamente estudadoc por M. L. Passos (19) e =se mostrou

particularmente vantajoso em relacadc aos leitos convencionais pels
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facilidade de ampliacaoc de escala.

O objetivo deste trabalho €, portanto, iniciar o estudo da
fluidodindmica do escoamento de particulas nao esféricas, con
formato padrdoc de comprimidos em leito de jorro bidimensional, sem
e com recobrimento. Nesse estudo pretende-se obter a perda de
carga no leito em funcgdo da vazdoc de ar passando pelo leito, a
temperatura de cperagao, vazao de solucgéo de recobrimento, altura
maxima de jorrc estavel, vazao de jorro minimo e gueda de pressao
maxima no leito. Pretende-se também verificar a influéncia da
atomizacao da solugdo na queda de pressdo do leite. Para isso foi
construido, no Laboratdrio de Fluidodindmica e Secagem da Unicamp,
um sistema experimental para realizagdo dos testes e obtengdo dos

dados experimentais.

A
\JTU
UT‘\_)
\JTb

Figura 1.1 - Esguema Simplificado de um Leito de Jorro
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CAP[TULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Como foi dito no capitulo anterior, este trabalho englcba o
leito de jorro e a operacao de recobrimento de comprimidos. Os
assuntos serdo abordados inicialmente em tdpicos diferentes, neste

capitulo, para posteriormente, serem abordados em conjunto.

2.1 -~ Leito de Jorro

Considere-se um recipiente abertoc no topo cheio com
particulas de tamanho relativamente grande e um fluido entrando
verticalmente por uma entrada centralizada na base. Se a vazao de
fluido for alta o suficiente, o0 resultado sera um fluxo de
particulas subindo rapidamente pelo centro do leito. Estas
particulas, depois de atingirem uma certa altura, caem de volta a
regido anular, descendo junto a parede do recipiente, onde elas
viajam lentamente para baixc até reencontrarem o fluxo central e
recomecarem ¢ trajeto. Um movimento ciclico e sistemdatico de
sé6lidos fica assim estabelecido, dando origem a um sistema
fluidodindmico unico que € mais conveniente a certas aplicagdes
que outras configuragbes soélido-fluido.

O sistema acima, mostrado na Figura 2.1, é chamado leito de
jorro, a regidc central & chamada de jorro e a regido periférica
de anuiar.

O termo leito de jorro foi criado por Gishler e Mathur (13).
Esta teécnica fol desenvolvida primeiramente para a secagem do
trigo, que possibilitou a utilizacgdo de ar quente sem que ficasse
prejudicada a gualidade dos graos. A partir dai, foi possivel
mostrar um uso muitc mais amplo dessa técnica. Esses
pesquisadores estudaram as caracteristicas de um leito de Jorro

usando uma variedade de sdélidos com ar e agua come fluidos.
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Fonte

Jorro

Anulo

Entrada de Ar

Figura 2.1 ~ Diagrama Esquemdtico de um Leito de Jorro

O primeiro leito de jorro comercial foi instalado em 1962 no
Canada, para a secagem de ervilhas e lentilhas, e desde entdo,
unidades de leito de jorro tém sido instaladas em vAarios paises
para uma variedade de outras aplicagdes, 1incluindo cristalizacao
evaporativa, granulacdc, mistura de sdlidos, resfriamento e

recobrimento de particulas (12).
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2.1.1 ~ Obtencgao do Movimento de Jorro

O jorro é um fendmeno visivel, ocorre numa faixa definida de
velocidade de gas, para uma combinagidoc dada de gas, sdélidos e
configuracao do leito. A Figura 2.2 ilustra a transicdo de um
leito fixo para um leito de Jjorro, depois para um leito
borbulhante e para o regime "slugging". _

Oz regimes de escoamento e as transigdes citadas- podem ser
representadas gquantitativamente em grafico de altura do 1leito -

velocidade do gas como mostram as Figuras 2.3 a,b,c e d.

-

;\?‘ .b‘t O

T2 e wgIof A1)

Leito fixo jorxo Bolhas slugging

Figura 2.2 - Transigdc de fase com aumento de fluxo de gas
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2.1.2 - Fluidodinamica do Processo

. O mecanismo de transicgdo de um leito
de jorro & melhor descrito com referéncia
pressao no leito - velocidade superficial
leito. A seguinte sequéncia de eventos

mostra a Figura 2.4:

estatico para

ac grafico de

do gas

um leito

queda de
a entrada do
conforme

e observada,

(1). a baixas vazdes, o gas simplesmente passa sem perturbar

as particulas, a gqueda de pressac aumenta com o aunento

de gas. (regido A-B);

(2). para um dado valor da vaz

ao, o

jat

o se

do fluxo

suficientemente alto para empurrar as particulas na vizinhanca

entrada de ar, causando a formagdo de unma

cavidade

acima da entrada de ar , formando um arco compactado

torna

da

imediatamente

que

oferece

grande resisténcia ao fluxo de gas. A queda de pressdo continua a

aumentar;
(3). com mais um pegueno aumento da
se alonga para um jorro interno, o arco

ainda existe sobre o jorro interno, de

vazao de gas, a

de sdlidos

forma

que

pressdo no leito aumente até o seu valor mé&ximo no

a
ponto

velocidade superficial correspondente é denotada Uw.;

cavidade

queda
B.

(4). gquando a vazao é aumentada além do ponto B, a altura

compactados

de
A

da

cavidade interna se torna grande em comparacdoc ac leito empacctado

acima dela. A gueda de presséo cal seguindo a linha B-C;

(5). gquando o ponto C & atingido,

partienlas j& foram tiradas da regiao

expar: 30 do leitO?

{3). com um pegquenc aumento da vazdo além do ponto C,

HuEa

guantidade

central

de

€ OCorre uma

gue

=

chamz.'0 de jorro incipiente, © jorro internoc rompe a superficie do

leiteo. Quando isso ocorre, a concentragd

diretamente acima do jorro interno diminui abruptamente,

uma diminuicéo da gueda de pressdo ao ponto D , onde

torna moveél e o jorro estavel se instala;

(7). Aumentando-se ainda mais a vazao,

simplesnmente passa pela regido do jorro,

alta sem qualgquer efeito significativo na gueda de

Portanto, a gueda de pressido além do ponto se mantém constante.

o de soé6lidos na regido
causando

o leito se

o gas adicional
tornande a fonte mais
pressao total.
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Os valores da velocidade de jorro incipiente (C) e do inicio
do jorro (D) nac sao exatamente reprodutiveis. Uma velocidade
mais facilmente reprodutivel é a velocidade de jorro minimo gue &
obtida diminuindo-se a velocidade do gas lentamente. O 1leito se
mantém em jorro até o ponto C’, dque representa a condigao de jorro
minimo. Uma peguena redugdo da velocidade do gas causa o colapso
do jorro e a quedé de pressdo muda para B’. Diminuindo-se mais a .
vazao, a gueda de pressac cai de acordo com B’-A. Contude, a
curva principal agora fica abaixo da obtida c¢om o aumento da
vazdo, visto que a energia requerida pelo gas para penetrar nos

s6lidos ndo € mais consumida durante o colapso do jorro.

aP, kN/m?

Figura 2.4 - Curva tipica de

Queda de Pressao no leito - Velccidade Superficial do Géas
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2.1.3 - Queda de Pressdoc Maxima

O pico na gueda de pressdo, gue ocorre na curva de gueda de
pressdc versus vazdo de gas, pode ser atribuidec & energia
requerida pelo gas para romper o leito empacotado e formar unm
jorro interno na parte inferior do leito. Se este Jjorro interno
vai se desenvolver para um leito de Jjorro estavel ou nao,
dependera de condigdes, tal como tamanho de particula, diémetro
do orificio de entrada de ar, altura do leito, etc. serem
satisfeitas.

Malek e Lu (10) baseados em dados de varios materiais sdélidos
em colunas de 10~30 cm de didmetro, com profundidades de 1leito
‘maiores gue o valor do difdmetro, chegaram a simples relagao de gue
a gueda de pressdc maxima €& aproximadamente 1igual ac peso do
leito por unidade de area seccional. Esta relacao, primeiramente
proposta por Becker (0l) e mais tarde por Pallai e Nemeth (18) é
equivalente & : ‘

APmax = Ho(ps - pg) (1 - g£)g = Hopbg {1}

A gueda de pressdo em leitos cdnicos tém recebido a atencio
de varios estudos soviéticos. Gelperin et al (03) obtiveram
valores experimentais de APmex gue em alguns casos foram de duas a
trés vezes maiores gue ¢ pesco do leito. A partir de estudos

empiricos chegaram a seguinte correlagéo:

2,54 -0,18
APmax _ De ! De _ ’
mﬁopbg = 1 + G’SS(MI); } (“———D% 1] (tg(g/z)J {(2)
A faixa de variaveis coberta foi y = 10°-60° e Ho = 10-25 cm., O

didmetro de entrada restrito a 5 cm. e o material sdélido a quartzo
de 0,16-0,28 mm. O termo De¢ € relacicnado geometricamente as

outras dimensdes do cone pela eguacgao:

De = i + 2Hotg({7/2) {3}
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Mukhlenov e Gorshtein (1%}, gue tamnbém trabalharam com
leitos codnicos, discutiram gque a razaoc da queda de pressao maxima
e a gqueda de pressdo de jorro estavel deveria ser correlacionada
com a geometria do sistema e propriedades do gas e soélidos. A
partir da analise dimensional, eles chegaram a seguinte correlagéc

~empirica utilizando dados experimentais:

APmax

1,2 g5
— Ho ! ! 0,2
mﬁ;ﬂw = 1 + 6.651 (%] (tg('JIZ] (AI‘)

Y (4)

onde Ar, o numero de Archimedes, depende das propriedades do gas e

do solido. A faixa de dados da equagdo acima € a seguinte: ¥
12%-60% Di = 1,03-1,29 cm.; Ho = 3-15 cm.; dp = 0,5-2,5 mm. e p=
0,98-2,36 g/cm.

Nicolaev e Golubev (17) propuseram uma aprdximagéo para a

razdo APmex/APj para leitos cénicos dentro da faixa de 1,5-2,0.
2.1.4 - Dueda de Presszo de Jorro

Em comparacédo com o leito fluidizado, AP} & sempre menor gue
a gueda de presséioc cque haveria se os mesmos sd6lidos fossen
fluidizados. A partir de consideragobes tedricas pode se mostrar
gque para a altura madxima de jorro, a gueda de pressao de Jorro é
uma razac fixa da correspondente gqueda de press&dc de minima

fluidizacao dada por:
APf = }ﬁmx{ps - pg){l - emf)g {5)

¥oi colocado inicialmente por Mathur e Gishler (13) que o
gradiente de pressdo no é&nulo, em gualgquer nivel, depende da
velocidade do gas através do &nulo naguele nivel. Visto que ¢
&nulc € essencialmente um leitc empacotado, tem-se gue em gqualguer
nivel anular

dp

& T K, (6)
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onde n é um indice de regime de fluxo que varia de 1, para fluxos
viscosos, a 2, para fluxos completamente turbulentos. Mas para
Z = Hmax, Ua = Unf e (dp/dz) = (dp/dz)nf

dp
- (6a)
['—a—z——”—] I = K Umnf

Combinandc as equacoes (S), (6), (6a) e assumindo gue néo
ocorra nenhuma mudanga no regime de fluxo e portanto, nos valores

de K e n, obtém-se

dp u " _ _
[ dz } i [ Ua ] (P, = P (1 - g9 (6b)

mf

A integracgao da equagdo (6b) requer o conhecimento de n e da
velocidade reduzida, (Us/Umf}, em fung¢adc de z/Hmax. Mamuro e
Hattori (11) propuseram n = 1, e chegaram ao seguinte perfil de

velocidade no &nulo:
3
mtf,.ﬁw=1_ 1 - [—Z (7)
U Hmax _
mf

Utilizando a equacgédo (7) e integrando (6b) de z = 0 a 2z = hma
obtem~se a eguagao (5b) para gqueda de pressic no leito para H =
Hmax .

AP; = (p, — p,) (1 —enf)g(3/4 Huax) (5bj

Um valor mais baixo foi encontrade por Lefroy e Davidson
(09}, gue propuseram APj/APnf = 0,643,

2.1.5 Velocidade de Jorro Minimc
A velocidade minima de fluido em gue um leitc permanscera en

jorro depende das propriedades do s6lido e do fluido e também da

geometria do leito. Numa celuna cilindrica, Ujm para um dado
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material, aumenta com o aumento da altura do leito e, com a
diminuigido do didmetro, como ilustrado pela Figura 2.5. o]
tamanho da entrada de fluido também tem influéncia sobre Ujm,
embora seja relativamente peguena.

Dentre as correlacgdes desenvolvidas para a predigédo do valor

de Ujm,a equagdo de Mathur e CGishler (13) ¢é considerada
suficientemente geral de valor pratico :

Ujm = (%} (—I—;%—-} 113(2 g He (p_ - pg)/pg] v (8}

A equacao acima foi desenvolvida com o0 auxilio de  analise

dimensional, foi derivada a partir de resultados para um numero

de materiais de tamanhos variados, Jjorrados em K colunas de
7,6~30,5 cm. de didmetro. Através dos anos comprovou-se ser
valida para uma faixa mais ampla de condigdes gque incluem néoc

somente uma maior variedade de materiais sdlidos mas também para
colunas de didmetros de até 61 cm.

LiR-WHEAT, Do /D B
CORE ANGLE - BEC

(m/s)

CHE

U

[SR3 ol
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3
gl
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o
[e]
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[+
e
0
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31}
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Figura 2.5 - Velocidade de Jorro Minimo
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Quanto ao &ngulo da base cénica, gue variou de 30° a  85°%
nos experimentos realizados, nao foi verificado efeito
significativo na velocidade de jorro para colunas de até 30,5 cm.
de diametro. Entretanto, numa coluna de 61 cm. de diametro
Thorley et al.(25) acharam uma velocidade 10% maior com um cone de
85° que com 45°. Assim em colunas largas os resultados foram
melhor correlacionados com o expoente do fator (Di/Dc) na egquacao
(7) reduzido a 0,23 para angulos de 45° e 60° e 0,13 para 85°.

Uma outra equagdo de valor pratico confiavel & a equagédo de
Becker (01):

Ujm = 'Um[l + s ln(Ho/Hmax)} (9)

onde Um & obtido a partir da equacdo (11), dadas as propriedades
do fluido e da particula:

Cogp = (2600/Rem)} + 22 (10)
onde
4 de g (P~ P
Co = : > (11)
Bps Um
e Rem = dp Un pg VA" {12}

As varidveis referentes a geometria da coluna estdo relacionadas
no coeficiente s, gque é dado pela equagao empirica abaixo:

s = 0,0071(Di/Dc)Ren s ¢2/3

(13)
O valor de Hmex para a substituic&oc na equacgado (9) precisa
ser calculado por ainda outra equagao empirica:

1,6 exp{-0,0072Rem}
J .

(Hmax/dp] [dp/Dc} [12,2 Di/Dec (14)

x [(2600/Rem) + 22)¢2*’3 Ren = 42
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Calculos por este método, de acordo.com Becker, s&o validos
para Rem de 10-100; H/Dc maiores que 1 e Di/Dc menores gue 0,1.

O conjunto de equacgdes acima foi desenvolvido por Becker (01)
baseado nao somente nos seus proprios dados experimentais, mas
também nos dados de Mathur e Gishler (13). Deve ser notado,
contudo, que as eguacgdes sdo inteiramente empiricas e que a faixa
de dados coberta por Becker foi a mesma de Mathur e Gishler (13).

Muitas outras equacdes foram desenvélidas para o calculo de
Uim, mas os dois métodos acima citados parecem ser os de maior

confiabilidade entre eles (12).
2,.1.6 ~ Modificacgdes no Projeto do Leito

O projeto de um equipamento de leito de Jjorro prevé varias
configuracdes. Classicamente os sistemas mais estudados e
utilizades s&do o leito cilindrice, leito coénico e leito
cone-cilindrico.

Inicialmente foram utilizados os leitos cilindricos, e mais
tarde os cénicos, discutidos amplamente em Romankov e
kRashkovskaya (21). ‘

Dentre as modificacgdes de configuracdoc utilizadas, uma . das
mais promissoras é a de um leito bi~dimensional, onde o© problema
de ampliacdo de escala se reduz & simples extensio de uma dimenséo
do leito. Um lelto de jorro bi-dimensional consiste
essencialmente de um recipiente retangular com paredes verticais
planas e uma base angulada, gque permite uma melhor recirculagdo de
particulas para dentro do jorro, prevenindo a formagcao de zonas
mortas. Varios estudos ja foram efetuados com esse tipo de
equipamento: Kudra, Mujumdar , Raghavan (05} e Passos (19), gue
nao sé estudaram a fluidodinadmica, mas também a transferéncia de
calor gas particula no leito.

0 trabalho realizado por Passos envolveu a construcao de um
leito bi-dimensional com 20cm. ¥ 1,50cm. de Area seccipnal e 50cm
de altura, construido em plexiglass. As particulas utilizadas
foram trigo, cevada, linhaga, arroz e particulas plésticas na
seguinte faixa 1,90 < @p < 3,92mmn.



Capitulc 2 - Revisdo Bibliografica -~ 15

Na analise da diné&mica foi obtida uma expressao para se
calcular a velocidade de Jorro minimo em funcdoc da gqueda de

pressao de jorro e da altura do leito em condigdo de jorro minimo:

~ APj
—— = (72/cos®2) £1 U + D £z Ul (15)
onde A/2 = angulo entre o gradiente de pressdo aplicado e o eixc

da estrutura poro particula:;
£1.= (1 - €)% / (& ¢° &)
f2= (1 = e)p, / (db ¢ €)
D = coeficiente de arraste

O parametro a2 foi. calculado experimentalmente, wvisto que
assume um valor diferente para cada tipo de particula.

Foi também proposta uma expressdo para calculo da queda de¢
pressao de jorro minimo, a qual envolve as dimensdes do leito, d&
particula e parametros gue sdo determinados experimentalmente pare
cada sélido.

O trabalho de Passos (19) € o mais abrangente a respeito dc
leito de jorro bi-dimensional, tendo sido efetuados estudos sobre

a aercdinémica no leitoc de secagem de graos.

2.2 - Recobrimento de Comprimidos

Historicamente, uma das primeiras referéncias a sdélidos
recobertos aparece na literatura Islamica. O uso de recobrimentc
em medicamentos fol provavelmente uma adaptagdo dos antigos
métodos de preservacao de alimentos, e publicacdes francesas dc¢
século XV descrevem ¢ recobrimento como um meio de mascarar ¢
gosto dos remédios. Nos meados do século XVII o reccbrimento con
acucar fol desenvolvido em consideravel extensdc ainda na Franga.
Como consegquéncia houve uma rapida aceitagdo de pilulas recobertas
com agucar tanto no mercadc Europeu como nos Estados Unidos. Logc
se percebeu gue a dgualidade do recobrimento com agucar, em grande
egcala, poderia ser alcancada nas chamadas “"panelas de
recobrimento", assim novas companhias farmacéuticas, nos Estados

Unidos, foram estabelecidas, tendo pilulas recobertas como maior
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parte de sua linha de producao (23).

¢ equipamento de recobrimento se manteve o mesmo de 1840 até
meados dos anos cinguenta, guando o Doutor Wurster, professor da
Universidade de Wisconsin, patenteou um recobridor usando
suspensao a ar gue se aplicou eficientemente ao recobrimento em
filme (23).

2.2.1 - Finalidades do Recobrimento

A aplicacdo de recobrimento a comprimidos € mais um passo no
processc de produgdo, aumentando o custo do produto. No entanto a
decisdo de recobrir um comprimido €& comumente baseada nas
seqguintes finalidades:

- mascarar o geosto, odor ou cor da droga;

- proporcionar protecgdo fisica e guimica para a droga:;

~ controlar a liberacdoc da droga do comprimido:

- proteger a droga do melo &cido do estdémago conm

recobrimento resistente;

- incorporar outra droga ou fdrmula no recobrimentoc para

evitar incompatibilidades guimicas ou proporcionar
liberagéo seguencial de drogas;

—~ melhorar a elegdncia farmacéutica usando cores especiais.

2.3 - Tipos de Sclugidoc de Recobrimento

Os materials de recobrimentoc poden ser uma depeosicace fisica
do material sobre o substrato do comprimido ou eles podem formar
umn filme continue com uma grande variedade de propriedades,
dependendo das formulag¢des de recobrimento (23). Nio & possivel
mencionar todos os polimeros que Jja foram investigados para o
recobrimento. A seguir estdo descritos somente alguns dos

materiais mais comumente usados pela inddstria farmacéutica (23).

- Materiais Entéricos: sdo materiails gue resistem ao meio acido do
estdmago indo, portanto, se dissolver no intestino. 0
recobrimento entérico de pilulas e comprimidos j& existe por mais

de um século. Alguns dos mais importantes motivos para o
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recobrimento entérico sao os seguintes:
- proteger as drogas do fluido gastrico, isto é, enzimas e certos
antibidticos que se degradam no meio &cido;
- prevenir nauseas e problemas gastricos devido a irritagéao
causada por uma droga;
- carrégar drogas com local de acao pré~determinado nos
intestinos, isto é, antissépticos intestinais poderiam ser levados
até os sitios de agdo numa forma concentrada e passar pela
absorcaoc sistémica do estdémago;
- proporcionar uma liberacédo lenta da droga.

Os seguintes polimeros entéricos s&o disponiveis no mercado
acetoftalato de celulose, polimeros acrilatos, hidroxipropil

metilcelulose fitalato, acetato de polivinil fitalato.

Materiais N3o-Entéricos: hidroxipropil metilcelulose, metil
hidro-etilcelulose, etil celulose, hidroxipropid celulose,
povidone, carboximetil celulose de sdédio, polietileno glicdis,
polimeras-acrilatos.

Um material de recobrimento deve ter as seguintes
proﬁriedades:

- resisténcia a fluidos géastricces;

- pronta susceptibilidade ou permeabilidade aos fluidos
intestinais;

- gompatibilidade com a maicria dos componentes da solugaoc de
recobrimento e drogas;

- estabilidade, sozinho e na solugdo, com relacgao ao tempo;

- formac&do de um filme continuo;

- ndo ser toxico:

- ter baixo custo e

- facilidade de aplicacdo com equipamentc especializado.

Em adigdo aos polimeros, fazem parte das solugdes de
reccocbrimento, os solventes, os plastificantes, os corantes e osg

opacificantes.
2.3.1 - Solventes Utilizados nas Solucles de Recobrimento

A func¢do primdria de um solvente é dissolver ou dispersar os
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polimeros e outros aditivos e transporté-los para a superficie do
substrato.

Os solventes mais amplamente usados, sozinhos ou em solugédo
sao: agua, etanol, metanol, isopropanol, clorofdérmio, acetona,
metil-etil-acetona e cloreto de metileno. | Por causa de
consideracdes econdmicas e do meio ambiente, a agua é o solvente
mais indicado. Contudo, varios polimeros nao podem ser aplicados
a partir de sistemas aquosos, assim como drogas gque hidrolizam com
facilidade, em presenga de agua, podem ser mais facilmente

recobertas com materiais de base nac aquosa.

2.3.2 - Plastificantes

A gualidade de um filme pode ser modificada por meio de
técnicas plastificantes, internas ou externas. Plastificacgdao
interna significa modificacdo quimica do polimero basico, o© gue
altera as propriedades do polimero. Plastificacdo externa ¢é a
incluséo de aditivos a solucéo de recobrimento a fim de gque o
efeito desejado, gquanto a formagdo do filme seja atingido. Um
plastificante externo pode ser um ligquido nao wvolatil ou outro
polimerc, que gquando inceorporade ao polimerc primdrio, muda a
flexibilidade, forga de tensdo, ou propriedades de adesdo do filme
resultante. Normalmente os plastificantes externos séao mais
usados.

Muitas vezes uma combinagcac de plastificantes se faz
necessaria. A quantidade e tipo de plastificantes utilizados séo
normalmente fornecidos pelo fabricante do polimerc béasico. Uma
otimizagdo da concentracdoc do plastificante deve ser feita
baseada na presenca de outros aditivos como corantes,
esséncias, opacificantes, etc. Recomenda~se que a fracgac de
plastificante em relagdo aoc pelimero basico esteja entre 1 e 50%.
Alguns dos plastificantes mais usados sdo: castor oil, propilenc
glicol, glicerina, surfactantes, isto é, polisorbatos (tweens) e

ésteres de acidos orgénicos.
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2.3.3 - Corantes

Os corantes sao usados para proporcionar cor distintiva e
elegdncia ao comprimido. Eles devem ser soluveis no solvente ou
suspensos como talcos insoluveis. A variag¢do de cor num produto
pode gser detectada facilmente pelo farmacéutico e pelo cliente,

portanto as cores devem ser reprodutiveis e estaveis.

A concentracao de corante na solucido depende da cor desejada.
Se & desejada uma cor clara deve-se usar uma concentrag¢ao menor
gue 0,01%. No entanto, se & desejada uma cor mais forte, pode-se
usar até um pouco mals de 2% de corante. Materiais inorgénicos
(6xido de ferro) e materiais corantes naturais (caramelo,
carotendides, clorofila, A&cido carmico, etc) sac usados como

corantes.
2.3.4 « Opacificantes

Opacificantes sdo pds inorgédnicos muito finos usados na
solucdo de recobrimento para se conseguir cores mais opacas e
aumentar a cobertura do filme. Esses opacificantes poden
proporcionar um recobrimente branco ou mascarar a cor do
comprimido. Corantes sa8o mais caros que esses materias
inorganicos, e menos corante € necessario guando os opacificantes
sdao usados. O material mais comumente usado para esse propdsito é
o didxido de titdnic. Também se utiliza silicatos, carbonatos e

hidréxido de aluminio.

2.4 - Egquipamentos Para Recobrimento de Comprimidos

Os principiocs do recobrimento de comprimidos sSa&o
relativamente simples. Recobrimento de comprimidos é a aplicagdo
de uma solugdo de recobrimento a um leito mével de comprimidos com
o usc simultdneo de ar agquecido para facilitar a evaporacdoc do
solvente. A distribuicac do recobrimento €& conseguida pelo
movimento ou perpendicular {panelas de recobrimento) ou vertical
{recobridor com suspensdc usando ar}) & aplicacgdo da composigdo do

recobrimento,.
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A maioria dos processos de recobrimento usa um dos trés tipos
gerais de equipamento: a panela de recobrimento, a panela de
recobrimento perfurada, ou leitos moveis,  chamados pelos
farmacéuticos de leitos fluidos. A tendéncia esta em direcdo a
maior eficiéncia em energia, sistemas automatizados, redugao do
tempo total de recobrimento e redugado da participacgéo do operador
no processoﬁ de recobrimento. Além disso, varias companhias
farmacéuticas desenvolveram o seu proéprio equipamento de
recobrimento ou fizeram modificagbes no equipamento padrdo para
facilitar o seu processoc de recobrimento particular. A maioria
dos sistemas, contudo, estdao baseados nos trés processos

mencionados acima.
2.4.1 ~ Recobrimento em Panela Convencional ou Drageadeira

O sistema de panela de recobrimento consiste de uma panela de
metal montada de forma angular. As panelas industriais tém de 20
a 150 cm.em didmetro e sao rodadas sobre um eixo horizontal ou
levemente inclinado conforme mostrade na Figura 2.6. 0 ar
aquecido é dirigido para dentro da panela sobre a superficie do
leito de comprimidos e esgotado por meio de tubos posicionados na
fronte da panela. A Figura 2.7 mostra ¢ equipamento descrito. A
solucdo de recobrimento € aplicada aos comprimidos manualmente por
um jateamentoc da solucao sobre o leito rotative de comprimidos. O
uso do sistema de atomizador para espalhar o© material de
recobrimento liquido sobre os comprimidos preoduz uma distribuigédo
mais rapida e uniforme da solucdoc ou suspensdo. 0O uso do spray
pode reduzir significativamente ¢ tempo de secagem e permite uma
aplicagac continua da sclugac em recobrimento tipo filme.

Uma melhoria significativa na eficiéncia de secagem da panela
de recobrimento convencional, fol alcancada pelo sistema de espada
de imersao e de tubo de imersido, como mostram as Figuras 2.8 e
2.9, Esse sistema possui um difuser que distribui o ar
uniformemente sobre a superficie do leito de comprimidos. Com o©
sistema de espada de imersdo, o ar € introduzido através de uma

espada de metal perfurada imersa no leito de comprimidos.
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2.4.2 - Recobrimento em Panelas Perfuradas

Em geral, todo equipamento desse tipo consiste de uma panela
perfurada ou parcialmente perfurada gque roda sobre um eixo
‘horizontal ou inclinado dentro de um sistema fechado. Nesse
equipamento, o ar de secagem € direcionado para dentro da panela,
passa pelo leito de comprimidos e é expelido pelas perfuracdes,
como mostram as Figuras 2.10 e 2.11. Nesse sistema a soiugéo de
recobrimento é aplicada & superficie do leito rotativo através de
bicos atomizadores que sao posicionados dentro da panela. Esses
recobridores sao eficientes, com grande capacidade de recobrimento
e podem ser completamente automatizados, embora o tempo da

batelada seja ainda bastante grande.
2.4,3 ~ Recobrimento em Leitos Mdveis

Na década de 50 um novo tipo de equipamento de recobrimento
foi introduzido pelo Dr. Wurster (27) e este ficou conhecido como
processo Wurster. O equipamento envolve um recipiente cilindrico
onde sdo colocados os comprimidos e uma corrente de ar quente é
distribuida pelo 1leito provocando assim o movimento das
particulas, comoc na Figura 2.12. A solucao de recobrimento é
jateada sobre o leito de particulas através de um bico atomizador
colocado no fundo do recipiente. A circulagac, provocada pelo
fluido, proporciona homogeneizacgdc e secagem da solugdo sobre as
particulas.

Com vista na melhora da eficiéncia do equipamento introduzide
por Wurster, varias modificacdes de projeto foram propostas por
pesgquisadores, como Brudney e Tompin (02) e Ritschel (20), que
demconstraram a adegquagdc do reccobrimento em leitos mdveis.

Singiser, Heiser e Prillig (24) introduziram uma modificacéao
muito importante no processo: a adaptagadoc de uma parte inferior
cdnica a cémara de recobrimento, fazendo com gue o movimento
obtido fosse o de um leito de jorro. A Figura 2.13 ilustra o
equipamentc proposto. Este tipo de equipamento foi analisade e
estudado por pesguisadores {13), tendo mostrado, contude que a

otimizacao do processo depende, ainda hoje, de um projetc adeguado
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principalmente nc gue diz respeito ao bico atomizador da solucgao,
e também em relagdo aos pardmetros do processo como vazdes de ar

e de solucgédo, temperatura do ar, tamanho e forma dos comprimidos.
2.4.4 - Recobrimento de Comprimidos em Leito de Jorro

Kurcharski e Kmiéc (06) iniciaram o trabalho de recobrimento
de comprimidos e também os estudos sobre a fluidodinémica,
transferéncia de calor e massa durante o recobrimento em leito de
jorro. Nesses estudos foram utilizados placebos de duas
dimensbes: 4,0 x 7,0 mm. e 4,3 x 9,0 mm. com esfericidades 1iguais
a 0,978 e 0,866, respectivamente., Foi construido um leito
cone-cilindrico, mas o0s experimentos foram realizados com
comprimidos somente na parte cénica. A parte cilindrica tinha 30
cm de didmetro e o orificio de entrada de ar, 8,2 cm. Foi
utilizada uma solugdo de recobrimento a base de acucar (43,5 %) enm
agua.

Deste primeiro trabalho concluiu-se gue as correlagoes
desenvolvidas para o processanento de particulas em leito de jorro
cénico sem recobrimento, poderiam ser usadas para se estimar a
ordem de grandeza para a gueda de pressdo maxima, e para o numero
de Nusselt e Sherwood no processoc com recobrimento. As
correlacgdes indicadas sdo mostradas na Tabela 2.1.

Outros trabalhos foram apresentados pelos mesmos autores
sobre o reccbrimente em leito de jorro, analisando a distribuigao
de massa e eficiéncia do recobrimento (07), a cinética da
granulacdo no processo de recobrimento de particulas, e
apresentando uma modelagem matemadtica com um sistema de eguagdes
diferenciais obtido atraveés do estabelecimento dos fluxos
fluidodindmicos e dos processos de transferéncia de calor e massa
(08).

Utilizando dados experimentais fol feito também um ajuste,
pelo método dos minimos quadrados para o numero de Nusselt, para
uma melhoria dos resultados fornecidos pela eguagdo apresentada na
Tabela 2.1. O desvio médio absoluto chbtido com a correlagado,
equacgao (16), fol de 18,7% e maximo de 30% :
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1,031 0,7945
Nu = 9,4723 Reﬁjﬁ( 2:} Ar&am[l - cq
[ Ws ]?jﬁs $0/832 (16)
Q
Tabela 2.1 - Correlac¢des indicadas no trabalho de Kurcharski
e Kmiéc (06)
Mukhlenov e Gorshtein (1965)
1,2 0,5
APmax . Ho ‘ ' -0,2
AP =1+ 6,65(—5?—} [tg(y/z)] Ar (17)
Kmieéc (1980)
APmax _ Ho
——H_—Hcpbg = 1 + 0,206 exp (0,62 o } {18)
Gelperin et Al (1961)
2.54
-0.18
APmax De De
-ggﬁzgﬂ = 1 + 0,062 { Y } ( B3 1}{tg(¥/2}] {19)
onde De = Di + Z2Hotg(7/2)
Numero de Nusselt previstec (01)
0,644 9,333 0,266 - 0,852
Nu = 0.0451 Rep Pr Ar [tg(y/Z)}
1,47 1,036
{Ho/dp} (Di/dp} g vV EF (20)
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. Com o objetivo de estudar também o recobrimentc em leito de
jorro, foi efetuado por Santana et al. (22) um eqguipamento en
escala de laboratdérioc com uma carga maxima prevista para 5kg de
comprimidos. © leito fol contruido em vidro Pyrex, para facilitar
a visualizacgac dos fenbmenos. A estrutura do leito é
cone-cilindrica, com didmetro igual a 16,5 cm. A base cbonica tem
angulacdo igual a 60° podendo ser substituida por uma outra de
éngulo diferente, visto que ndo ¢ fixa & parte cilindrica; a parte
inferior do equipamentc é removivel.

Inicialmente fol estudada a fluidodindmica do leito de
placebos sem recobrimento, com cargas gque compreendem leitos
cébnicos e cone~cilindricos. Dos experimentos realizados foram
obtidos graficos de queda de pressido - vélocidade superficial do
gas, e um comportamento andlogo ao encontrado sobre leitos de
jorro na 1literatura , como na Figura 2.4 foi. observado.
Verificou-se ainda que as correlagdes propostas por Gelperin et al
{(03), equagao (19), para queda de pressdoc maxima, e Tsvik et
al. (26)., equacgédoc (21), para a vazdo de jorro minimo, fornecem os
menores desvios entre os valores calculados e experimentais.
Estes desvios ficaram em torno de 30% para 6 corridas
experimentais.

0.52{ Ho 1,24 0,42

No caso do leitec cone-cilindrice, verificou-se gque a eguagat
(19), embora desenvolvida para leito cénice forneceu o melho:
resultado para a gueda de pressdoc maxima com desvio médio
absoluto, DMA, de 6,8%. A egquagdo (21) pdde também ser usada par:
a vazao de jorro minimoc com DMA = 12,8% e, ainda a equagdo (22) d«
Mathur e Gishler (13) se mnostrou adeqgquada, fornecendc DMA =
16,2%.

dp Di 1/3 2
uim = (2] (-pt) [29meto,p, )0, (22

Fara complementar ¢ estudo da fluidodindmica do leito de

jorre utilizou-se a eguacdoc (23}, de Malek e Iua (10), para prever
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o valor da altura maxima de Jjorro estavel que apresentou um

desvio de 0,3%.

: 0,75 0.4 2 1,2
Hoax_ _ 336[ De } { De ] lﬁg ] ( 1 ]2 (23
De dp do P ¢ :

De posse dos valores para vazdo de jorro minime e altura
maxima de jorro estavel, obtidos pelas equagbes citadas, pode-se
iniciar o processo de recobrimento para valores de vazdo maiores
que a vazao de jorro minimo e altura de leito menor que a altura
maxima.

Um recobrimento adequado depende diretamente de alguns
pardametros como a formulagdo da solugdo, superficie e composigéo
do comprimido. O atomizador deve ser projetado de forma a evitar
problemas na distribuicdo do tamanho das gotas e obter boa
disperséo sobre as particulas. O atomizador pode ser acoplado de
trés maneiras diferentes ao leito: na base do leito, no topo do
leito, e tangencialmente a base do leito. O acoplamento na base
pode acarretar problemas no movimento das particulas, por ser
coleocade juntc a placa distribuidora. ¢ tangencial & o mais
recente e ndc se tem ainda uma quantidade de dados scbre o
processo gue permita analisd-lo. Ja o jateamento pele topo pode
vcasiconar perda de soclugdo por elutriagdo, mas facilita a
construgdc e naoc interfere no movimento dos comprimidos (22). A
Figura 2.13 ilustra as varias posigdes possiveis do atomizador.
Apesar das vantagens e desvantagens, a qualidade do produto final
€ a mesma se houver uma secagem eficiente, o que reguer uma boa

circulacgdo de soélidos, o gue pode ser visto na Figura 2.14.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

O sistema experimental utilizade fol projetado e construido
no Laboratdrio de Fluidodindmica e Secagem da Unicamp, para a
realizagd3o do presente trabalho. G egquipamento consiste
basicamente de um leito deé Jjorro bi-dimensional, de um
compressor, de sistema de agquecimento elétrico, de um medidor de
placa de orificio para as medidas da vazao de ar, de um bico
atomizador para aplicacdo da solugdo de recobrimentc, de uma bomba
peristdltica para levar a solugdoc até o bico, de um compressor de
ar para fornecer pressio ao bico atomizador, de transdutores de
pressdo para a leitura da queda de pressao no leito e na placa de
orificio, bem como da pressdo estatica na linha e de termopares
para as medidas de temperatura. As Figuras 3.1 e 3.2 mostram o

aspecto geral da montagem realizada.
3.1 - Projeto e Construgdo do Leito

O leito de jorro, propriamente dito, fol projetado visando o
estudo de um leito retangular de paredes verticais: um leitoc
bi-dimensional. Este tipo de leito possui uma entrada de ar no
centro correndo paralelamente a largura deste. A Figura 3.3
ilustra o leito.

As dimensdes utilizadas na construgdo do leito seguiram as
relagdes entre dimensdes indicadas por Kalwar et al. (04) : o
comprimento da entrada de ar deve ser sempre igual a largura do
leito; e a largura da entrada de ar deve estar compreendida na
faiwn de 1/6 a 1/20 do comprimente do leito. Este tipc de

geomectria vence os problemas de ampliagdo de escala e capacidade
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Figura 3.3 - Esguema do leito bi-dimensional
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de secagem encontrados nos leitos cone-cilindricos convencionais.
A relacdo entre as dimensdes utilizadas permite uma circulagédo
adequada de sélidos.

0 leito experimental foi construido em acrilico; a altura e
comprimento foram mantidos constantes em 60 cm. e 30 cm.
respectivamente. A largura do leito também foi mantida constante
a 5 cm., e portanto o comprimento da entrada de ar também ficou enm
5cm. Para a largura da entrada de ar foi estabelecida uma
relacao de 1/6, ficando a largura da entrada de ar com 5 cm. A
parte inclinada do sistema foi construida de forma a poder ser
separada da parte retangular. De acordo c¢om a literatura os
dngulos da parte cbnica,para os leitos cone-cilindricos variam
entre 30 e 60 graus. Assim foram construidas 3 partes inclinadas
distintas para o leito bi-dimensional, com angulagdes de 30, 45 e
60 graus. Dessa forma , podendo-se acoplar as trés partes no
sistema houve a possibilidade de estudar a influéncia da
inclinacdo do leito no movimento das particulas. As figuras 3.4,

3.5, 3.6, 3.7 ilustram o equipamento.
3.1.1 - Sistema de Circulacao e Controle da Vazdaoc de Ar

0 sistema de circulagdo de ar é constituido de um compressor
com as seguintes especificacgdes: motor de 7,5 cv., deslocamento de
Sng/min e pressdac maxima de 3700 mmca.

0 ar insuflado € o proprio ar atmosférico e o controle da
vazao € obtido pelo posicionamento de uma valvula globo instalada
na regifo de descarga do compressor.

A medida da vazdao & feita através de um medidor de placa de
orificio concéntrico com arestas quadradas e didmetro igual a 39
mm. localizada & saida doc compressor. A vazdo de ar €& o¢btida a
partir da leitura de transdutores de pressio, gque fornecem a queda
de pressdo na placa e o valor da pressado estatica na linha.

A seguinte edquagac representa a calibracdo da placa de

orificio:
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Figura 3.€ - Parte Inclinada ¢5°
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Q (kg/min) = 13,40 (24)

AP 1/2
(E+273) ] - 315

(P;&nu@)(t+273)”2

onde AP é o valor da gueda de pressdo da placa indicada no
transdutor, P, é a pressdo estatica na linha e t a temperatura do
gas em graus Celcius.

Detalhes sobre a calibracac da placa e dos transdutores de

pressdo estdo disponiveis no Anexo 1.
3.1.2 - Sistema de Atomizacado da Solucdo de Recobrimento

De acordo com a literatura, o bico atomizador da solugao de
recobrimento, pode ser colocado em trés posigbes distintas: na
base do leito, no topo do leitoc e tangencialmente ao leito, todas
as trés tendo suas vantagens e limitagodes. -

No sistema experimental construido, foi escolhido utilizar o
bico de atomizacgdoc no topo do leito. Essa localizacdao evita a
possibilidade de se obter circulacdao de sélidos inadegquada, como
pode ocorrer gquando o bico € colocado junto & base do leito. Por
ocutro lado a instalacdo do bico no topo pode ocasionar perda de
solugao por elutriacao. No nosso caso o problema pdde ser
contornade utilizando-se vazdes baixas de solugdo, em torno de 10
ml/min. O atomizador utilizado foi um atomizador de duplo fluido,
com mistura externa, disponivel comercialmente. A Figura 3.8
mostra o bico atomizador e sua disposicgdo no egquipamento.

Esse tipo de atomizador trabalha com uma linha de ar
comprimido e uma de solugéo de recobrimente. 0 ar comprimido é
fornecido por um compressor com as seguintes especificacdes: motor
de 10 cv, deslocamentec de 1,1 ms/min, pressaoc maxima de 12,3
kg/cm? A vazéo de ar comprimido & controlada por uma valvula tipo
fenda e medida por uma placa de orificio instalada & saida do
compressor. '

A solucéo de reccobrimentce é levada do reservatdric até o bico
de atomizagdo por meic de uma bomba peristaltica Masterflexque
possui um motor de 1/10 cv e fornece uma vazdoc de até 99,959

ml/min. A bomba gue além do transporte controla a vazdo desejada
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5

Figura 3.& - Bico Ztcmizador
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Figura 3.9 - Borba Perictiltics



de solucdo e fornece o valor do volume acumulado utilizado em cada
corrida experimental. A -Figura 3.9 mostra a bomba peristaltica em
questdo. A solucao, durante o experimentoc é mantida sob
agitacdo utilizando-se um agitador mecédnico, como o da Figura
3.11.

3.1.3 =~ Descricdo do Sistema Experimental

A Figura 3.12 mostra o sistema experimental constuido, gue
permite o seguinte roteiro de medidas: o ar insuflado pelo
compressor (1) € aquecido pelas resisténcias (2); a vazdo de gas
é controlada por uma valvula globo (3) e medida no transdutor de
pressdo (8) que fornece a variacdo de pressd@o na placa de orificio
(4); o ar chega entdo ao leito (5); no leito & possivel a medida

de gueda de pressido devido ao leito de comprimidos pelo transdutor

(2) e medidas de temperatura pelo termopar (16):; a . solugdo de
recobrimento € transportada do reservatdrio (10} até o bico
atomizador (12) por uma bomba peristatica (11), que permnite
medidas de vazdo e volume acumulativo; o© ar sob pressdao que

alimenta o bico atomizador ¢€ comprimido pelo compressor (13) e sua
vazao medida pela placa de orificio (15). O sistema permite ainda
medida de pressido estatica na 1linha de circulagdo de ar pelo
trasdutor de pressidoc (7) e também na linha de ar comprimideo de
atomizacgdo pelo manfmetro (14). Os valores registrados pelos

transdutores e termopares sac lidos no painel (6).

3.2 - Materiais Utilizados

As particulas utilizadas nos experimentos foram placebos,
produzidos no Profar / Laboratdric de Inovagao Farmacéutica do
Departamento de Farmdcia da Faculdade de Ciéncias Farmacéuticas da
Universidade de S&c Paulo. A solugdc de recobrimento foi
desenvolvida no Laboratdrico de Fluidodindmica e Secagem, e sera

discutida ainda neste capitulo.

3.2.1 -~ Caracterizacdaoc das Particulas

Os placebos foram produzidos em 2 formatos diferentes,
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padrao decomprimidos comerciais, os guais podem ser vistos na
Figura 3.. Embora com formatos diferentes, a massa especifica € a
mesma, j& gue a formulagdo utilizada fol sempre a mesma: 92 % de
lactose, 6 - 7 % de amido de milho el - 2 % de estearatoc de

magnesio.
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As caracteristicas necessarias ao estudo do recobrimentoc sé&o
a massa especifica, o tamanho e forma das particulas. A massa
especifica obtida foi 1378 kg/m? Para a determinacdaoc do tamanho,
foi calculado o didmetro da esfera de igual volume para cada
particula da seguinte forma: a partir das dimensdes medidas da
particula o seu volume foi calculado com base na sua forma
geométrica. Em seguida igualou-se esse volume ao volume de uma
esfera, como na equagao (25):

I dp3

)

Vparticula = (25)

obtendo-se entdo dp, gue sera o valor utilizado como o didmetro da
particula. Tal procedimento foi repetido cerca de 10 vezes para
cada particula, para se obter um resultado confidvel, apresentando
um desvio médio de 4% entre as medidas.

Quanto a esfericidade, foi usada a seguinte definicéo:

¢ = { area da superificie da particula ] (26}

adrea da esfera ambas de mesme volume

Os wvalores de dp e ¢ obtidos estdo dispostos na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Dimensdes das Particulas Utilizadas

Particula dp{cm) ¢
1 0,649 0,8567
2
0,747 G,7700

Foi calculado ainda um valor para a massa especifica aparente

em fung¢io do empacotamentc das particulas, ou da porosidade. A
porosisi.de do leito expandido, £, foi calculada da seguinte forma:
- (volume total) - (volume de sdlidos) {(27)

{volume total)

vada uma massa m, ¢ volume total € dado pelo volume gue esta
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ocupa num recipiente. O volume de sdlidos é obtido diretamente en
fungao da massa especifica. 0 calculc da massa especifica

aparente ¢ entdo dado por:

P, = (1 - e)lp~p) (28)

Farendo—-se 08 calculos acima citados, cobteve-se 0s resultados

indicades na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Caracteristicas do Leito de Particulas

Particula > Py
1 0,44 6,76
2 0,45 0,75

3.2.2 - Formulacdo da Solucdo de Recobrimento

Comc solucdo de recobrimento, a idéia inicial era utilizar as
solugbes Eudragit, um produto de facil manuseio, disponivel
comercialmente no Brasil, bastando ser dissolvido em &agua ou
solvente orgdnico para que seja obtida a solucdo de polimero para
recobrimento. Entretanto, o custo desse produtc € extremamente
elevado, sendc inviavel a sua utilizagdc em nossos estudos.
Assim, o passo seguinte , foi o desenvolvimento de uma formulagao
para a solugac de recobrimentc gque pudesse ser obtida facilmente e
com custo acessivel.

A partir de dados da literatura e de muitas tentativas,

chegou-se a uma solugdoc que pdde ser usada com resultados

adequados.

Wessa solucgdo utilizou-se um polimero produzido pela Union
Carkyde, QP - 300h, devido a algumas propriedades: facii
Ai~m~%-n30 em solventes orgdnicos e agua e formacidc de unm filme

unif.rme de recobrimento.

Ccomo sclventes foi wusada uma mistura de agua, etanol e
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acetona. O uso de solventes organicos foi escolhido devido a sua
facil wvolatilidade, o que facilita o processo de secagem durante
a operagao de recobrimento. .
Além do polimero e solventes, foram utilizados o Tween-80 que
age como plastificante externo, auxiliando na adeséao do
polimeroc ao comprimido, e o TiO2 gue funciona come opacificante
da solugdaoc. Fol usado também o alaranjado de metila como corante.

A seguir tem-se a formulagao da solucgdo de recobrimeno utilizada:

Reagente % em peso
Cellocize 300H ...iiiienoeneanse 2,4 %
Agua destilada ......evcenvenn.. 44 %
AlCO0]l .t iiieerinnnncnnnsenanans 24 %
ACetONna +.ivieeennnesnassncaneenss 24 %
TWEEN=80 .+ vevessvscunsseennees 4,6 %
Ti0O2 tveenceoneonennssnsnssnansss 1,0 %

+ corante

Os passos para a preparag¢aoco da solugdo sac: - dissolugdo do
peolimero na nmistura de solventes; essa operacdoc €& feita enm
aproximadamente 5 horas sob agitacdo mecénica. A dissolugdo desse
tipo de polimerc & mais facil e rapida num meio Dbasico, portanto
foram utilizadas algumas gotas de NH4OH para esse fim. Em seguida
foi feita a adigdo do plastificante, do opacificante, e finalmente

a adig¢ao do corante.

3.3 - Obtencdo dos Dados Experimentais

A parte experimental fol desenveolvida com o objetive de
estudar da fluidodindmica do leito de jorro bi-dimensional sem e

também com recobrimento.

3.3.1 - Estudo da Fluidodinamica Sem Recobrimento

Para o© estude da fluidodindmica do leito de jorro

bi-dimensional foram construidos graficos de queda de pressac do



Capitulo 3 Materiais e Métodos experimentais - 51

leito versus vazao do gas passando pelo 1leito, para posterior
comparagdo com os gréaficos presentes na literatura sobre leito de
jorro e estudo do movimento das particulas.

Para a construgdo dos graficos foram obtidos dados de queda
de pressao e vazdo de ar. A gueda de pressao no leito foi obtida
através do transdutor de pressdo diferencial que fornecia valores
em milivolts, os quais foram transformados em centimetros de

coluna de agua através da equagaoc de calibracao:
AP(cmH,0) = 1,1012 V(mv) - 0,8672 _ (29)

0 método de calibracao do transdutor se encontra no Anexo 1.

Para obter a vazao de ar gque passa pelo leito foram medidas a
gueda de pressdo na placa de orificic , e também o valor da
pressdo estatica na linha de circulacdo de ar. As equacdes (30) e
{(31) representam as calibracdes dos transdutores de presséo

instalados para a medicdo dessas variaveis.

AP(cmH,0) = 1,1310 V(mv) - 0,2710 (30)
P(cn&%O) = 18,9798 V(mv) - 1028,6261 (31}
Ainda para o calculo da vazdo fol wutilizado o valor da

temperatura do ar fornecido por um termopar instalado na linha de
circulacgdo de ar. Os valores para as vazbes foram obtidos pela
equagao (24).

Para uma determinada carga de particulas e partindo-se da
vazdo nula, iniciava-se a movimentacao do ar. Aumentando-se pouco
a pouco a vazao, tomava-se os valores de gqueda de pressido no
leito, na placa de orificio, pressio estatica e temperatura.
Continuava-se nesse procedimento, observando-se as transformagdes
do leito. No inicio o leito se mantinha estatico, até que com un
pequeno incremento na vazao, uma pequena cavidade junto & entrada
de ar comecgava a se formar. Aumentando-se mais a vazidc essa
cavidade ia aumentando, e notava-se nesse intermeio, pelos valores
fornecidos pelos transdutores, gue se havia atingido o wvalor de

queda de pressdc maxima no leito. Aumentando-se malils ainda a
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vazao formava-se entdoc um jorro interno. Com o aumento sucessivo
de vazdoc, o jorro internc aumentava até romper a superficie do
leito de comprimidos. Aunmentando-se um pouco mais a vazao,
notava-se que a queda de pressdoc nao mals variava: intalava-se
entdao o jorro estavel. Em seguida iniciava-se a operagdo inversa,
comecando-se a diminuir a vazdo ponto a ponto. Depois de tomados
alguns pontos, notava-se © colapso do jorro, tendo-se nesse ponto
o valor da vazao de jorrec minimo. Continuava-se a diminuir a
vazdo até zero. No total foram realizadas 29 corridas, conforme

0 seguinte:

inclinacéo 60° —~————=- 8 corridas
Particula 1 |inclinacao 45° —-——- --- 8 corridas
inclinacao 30° —=====—n 7 corridas

Inclinagao 60° =—===———n 2 corridas

Particula 2 .
inclinacéo 45° -====--= 4 corridas

A Tabela 3.3 € unm exemplo de tomada de dados durante uma
corrida: e a Figura 3.14 & um exemplo de grafico obtido a partir

dos dados experimentais.
3.3.2 « Fluidodin&mica com Recobrimento

Para o estudo da fluidodinémica com recobrimento, parte-se do
leito com jorro estavel, ou seja, com vazdoc acima da vazfoc de
jorro minimo. Entdo comeca~se o jateamento da solucdo com vazbes
de solug¢ac de reccbrimente e de ar comprimido constantes. 2 vazio
de solugdo de recobrimento foi mantida na faixa de ¢ ~ 15 ml/min e
a vazdo de ar comprimido na faixa de 0,03 a 0,05 kg/min. Depois
de transcorridos cerca de 10 minutos de recobrimento, comecava-se
a diminuir a vazdc de gas, pouco a pouco, até se atingir o Jorro
minimo, anotando~se os valores de queda de pressido no leito e
placa de orificio, presséo estédtica na linha e temperatura do ar.

A Tabela 3.4 & um exemplo de Tabela de obtengdoc de dados. 2

Figura 3.15 ilustra um grafico do procedimento acima.
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No total foram realizadas 11 corridas com recobrimento

dispostas da seguinte forma:

{inclinagdo 60° ~=—=—ww- 1 corridas

Particula 1 ]inclinagdo 45° ~==wer—- 4 corridas
inclinacdo 30° --———-—- 3 corridas

inclinacdo 60° —=—=m=—=m 1 corridas

Particula 2
inclinacdo 45° ~-===mm- 2 corridas
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Tabela 3.3 - Tomada de dados durante uma corrida
sem recobrimento

il Ponto P AP, AP | t o Q l

n® (cm HO) (cm HA0) [tem H20) (kg/min)

1 -3,72 2,01 @,18 22,4 ¢,33

2 -3,72 1,23 0,30 22,6 2,43

3 2,08 1,41 ©,41 22,9 2,50

4 3,88 7,50 0,52 22,9 ®,56 |

5 1,98 6,49 0,63 24,6 2,62

b 3,88 5,19 2,84 24,2 0,72

7 1,98 3,74 ¢,97 27,9 @,74

8 3,88 4,20 1,09 28,3 2,80

2 3,88 3,98 1,20 30,0 2,84

10 3,88 4,09 1,31 32,8 2,88 _ﬂ
AF - 0fugda de FPressao no Leito

AF’; - Zurda de Presuio na Placs
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Tabela 3.4 - Tomada de dados durante uma corrida

com recobrimento

{Po_ntu P1 AP SR AP CR [N | @ l%
" cm Ha D cm HaO em H o0 cm HD kg/min U
1 11,47 7,90 7,94 2,36 &4 1,17
2 11,47 8,00 B,e5 2,33 b5é 1,11
2 11,47 g8,0@ g,e5 2,22 7o 1.8
4 11,47 8,00 8,03 1,99 73 i,01
3 11,47 g, 6% 8,71 1,77 79 @,73
|
[?r Gueds J¢ Prescao no LEito }
&Fi- Queds de Pressib na Placa

- rtom Recobrimento
S R. - sem Receobrimento
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CAPITULO 4

APRESENTAGAO E ANALISE DOS RESULTADOS

4.1 - Processo sem Recobrimento

Com o© equipamento descrito no capitulo anterior, foranm
obtidos os dados de APmax (queda de pressdo maxima), Qjm (vazdo de
jorro minimo e He (altura do 1leito) para o} leito sem
recobrimento, constantes das Tabelas 4.1 a 4.5.

Para cada uma dessas corridas fol construida a curva Queda de
Pressdo no leito - Vazdo de ar, a partir das quais foram obtidos

os valores de Qjm, vazdo de jorro minimo das tabelas abaixo.

Tabela 4.1 - Leito com angulo de 60° - Particula 1

Corrida &z, «BFRey, 97 Biny
i 8,0 7,17 0,65
2 12,5 11,80 G,84
3 15,0 14,77 0,92
4 16,7 18,18 0,99
5 20,0 22,61 1,23
6 23,0 29,20 1,61
7 25,0 34,70 1,64
8 27,4 34,92 1,67
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Tabela 4.2 - Leito com angulo de 45° - Particula 1

Corrida (ﬁg) “%P?:5> 7 min
g 5,5 5,41 0,70
10 7,5 7,28 0,80
11 9,0 10,2 0,98
12 12,4 13,56 1,12
13 13,0 17,08 1,37
14 16,0 20,08 1,46
15 17,8 22,92 1,53
16 18,7 24,79 1,58

Tabela 4.3 - Leito com &ngulo de 30° - Particula 1

Corrida §  Ha, | APp%%, 83 hiny
17 10,14 8,49 1,12
i8 12,04 12,68 1,26
19 iz,84 16,42 1,05
20 13,75 22,48 1,24
21 14,63 15,43 1,18
22 15.53 14,77 1,38
23 17,32 18,07 1,51
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Tabela 4.4 - Leito com &ngulo de 60° - Particula 2
Corrida Ho APmax Qunm
(cm) {cm Hz20) (kg/min)
24 12 12,90 1,03 -
25 16,5 23,80 1,42

Tabela 4.5 - Leito com &ngulo de 45° - Particula 2

Corrida Ho APnmax P Qum
{cm) {cm H20) (kg/min)
26 7,5 7,50 0,88
27 10,0 10,92 1,13
28 23,0 19,84 1,48
29 27,0 21,82 1,65
As Figuras 4.1 a 4.5 mostram as curvas citadas. Para todas

as corridas fol obtido o mesmo comportamento tipico de leito de
jorro, indicando que a circulacdo de soélidos foi adequada,
confirmando a obsergdo visual. No Anexo 2 estdaoc dispostas as
Figuras para cada corrida realizada.

Os parametros dindmicos de importdncia para o© projete de
leito de jorro sdoc principalmente: a queda de pressdo maxina,
visto que este & o pico de pressdc a ser vencido pelo compressor:
a vazdo de jorro minimo, gue fornece o© valor da vazdc a ser
utilizada durante a operacdo - 1,5 a 2,0 Qjm; a altura maxima de
jorro estavel para se garantir gque haverd uma circulacgio de
sdlidos adequada; e a gueda de pressdo de Jjorro, gque vai ser

mantida durante a operacéao.
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Dentre as egquag¢des propostas para calcular esses paréametros
dindmicos alguns foram citados no Capitulo 2, desenvolvidas para
leitos cdbnicos e cone-cilindricos, dos guais as equagdes {19) e
(22) foram verificadas para o calculoc da gqueda de preSséc e vazao
de jorro minimo em recobrimento em leito cone-cilindrico (22),
fornecendo resultados satisfatorios. como as particulas
utilizadas no trabalho de Santana et al. (1991) e neste trabalho
sdo as mesnas, essas equacgdbes foram tomadas como um ponto inicial
para previsdes de APmx e Qjm para o leito bi-dimensional,
introduzindo a definic¢do de diametro equivalente, equacdo (32),
para a entrada de ar e limite do 1leito, respectivamente, (Di)e
e (Dc)ﬁ;

g

D =4Rh (32)

area de escoamento

onde Rh =

perimetro molhade
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Dessa forma, as equacgdes para a gqueda de pressdo maxima e
vazdo de jorro minimo adaptadas para a geometria bi-dimensional
ficam:

——-————Qf;:; =1+ s,ss[—g-g—‘i’%-:%}z'“ {%—%{}3 -‘1] [tg(a'/z)]—u’m (33)
um = (o] [$B9 ]1/3[2 g Ho (p, - pg)/pg]u2 (34)

Os resultados cobtidos a partir dessas equacgdes sao comparados
através de graficos, mostrados nas Figuras 4.6 e 4.7. . Com relagac
a queda de pressio maxima a expressdo (33) fornece um desvio médio
absoluto de 21,4% e um desvio maximo de 40,0% em relagdo aos
dados experimentais. A expressdo (34) para vazdo de jorro minimo
fornece um desvio médio absoluto de 41,3% e desvio maximo de
65,8%.
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Figura 4.6 - Comparacgdc dos dados experimentais com os

calculados pela equacdo (33)
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Figura 4.7 - Comparagao dos dados experimentais com os calculados

pela equacgdo (34)

Os resultados sédo considerados satisfatdérios pela
complexidade do fendmeno e pela ndo esfericidade das particulas
utilizadas para a estimativa dos parametros. Entretanto, eles
podem ser melhorados se utilizarmos os dados obtidos no 1leito
bi-dimensional para uma andalise empirica prépria. Utilizando os
dados das Tabelas 4.1 a 4.5, foram construidos os graficos das
Figuras 4.8 a 4.17 gque mostram a influéncia das variaveils isoladas
na gueda de pressio maxima e vazdo de jorro minimo. A partir das
Figuras citadas verifica-se o aumento da queda de pressdo no leito
com © aumento da altura do leito, He; com o aumente no valor de
Dc; com o aumento no valor do grupo dp/¢Dc e com a diminuigdo do
angulo da base. A vazdo de jorrc minimec sofre as mesmas
influéncias citadas acima para a gqueda de pressao. Através da
andlise dessas variaveis na dindmica do leito de jorro
bi-dimensional, foram propostas correlagdes na forma exponencial,

utilizando os seguintes grupos adimensionais
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; dp {Dcleg {Dc)eq , {Di)eq
tg(2/2), (W] (‘“‘z‘ﬁi“s“?"‘“] {W" l} € {“’"“(“ﬁ“"')““é““]

tendo em conta a equagdoc (33) para APmx e (34) para Qjm, € a nac

esfericidade das particulas. Dessa maneira,

D

APmax _ (De) eq B [ dp _ o
Hepyg & A((Df)eq] 2o - 1] [tsar2)] (35)

dp (Di) eq) 172

F
Qim = E [Q’)(Dc)eq) [(Dc)eq‘

" (tatar2)” (2 980 (o, - 5 /g)

Os ajustes das correlagdes representadas pelas equagdes (35)
e {36) foram cobtidos pelo método dos minimos quadrados obtendo-se
as correlacgdes (37) e (38) e o sistema obtido resolvido pelc
método de eliminac8o de Gauss. As tabelas 4.6 e 4.7 mnostram os¢
valores calculados pela (37) para APmax € pela equagac (38} pars
Qim, respectivamente. As Tabelas também fornecem os desvios médic
absoluto e padrao e coceficiente de correlagdo para cada equacido.
As Figuras 4.18 e 4.19 mnostram os graficos dos resultados
experimentais em relacdo aos calculados. Os desvios obtidos
mostram gque ha um bom acordc dos dados com o ajuste, gque ¢€
evidenciado pelas Figuras 4.18 e 4.19.0s dados dos 29 experimentos

foram utilizados na obteng¢ac das equagdes.
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1/2 .
x {2 g Ho (p, - pgwg] (38)

As equacbes (37) e (38) foram determinadas para a seguint
faixa de valores :7 = 30°-60°, dp = 0,649 - 0,747cm., Dc = 5
8,57 cm., Ho = 5.41 - 28 cm.

Saliente-se que a equacdo para o calculo de Qjm é dimensiona:
e a utilizacdo da constante e as variaveis no sistema c¢.g.s. de
unidades fornece a vazao de jorro minimo em kg/min.

Com relacéo a Queda de Pressido de Jorro estavel, verificou-s:
a aplicacaoc da Equagdo (6) para os dados experimentais obtidos

Foram verificados os pontos para as cargas relativas & altur:

maxima de jorro estavel. 0s resultados sdo apresentados ni
Tabela 4.8.

Para a utilizagdo da Equagdo (5a), além do valor de Hm
também € necessiario o valor de enf. Por indisponibilidade  d«¢

valor exato de emf, fol utilizado o valor da porosidade do leit«
expandido, Tabela 3.2. Esse fator poderia explicar parte dos

desvios altos obtidos da Tabela 4.8.
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Queda de Pressio Maxina.
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na Queda de Pressdo Maxima.
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Figura 4.11 - Influéncia do Angulc da Base na

Queda de Pressiao Maxinma.
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Queda de Pressio Maxima.
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