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RESUMO 

O ácido 2-hidroxibenzóico é muito utilizado na indústria farmacêutica devido às 

suas características analgésicas; sendo que o sólido comercial apresenta conteúdo de 

umidade em tomo de 2000ppm, distribuição granulométrica variando entre 53 e 355 11m e 

densidade real de 1,443 g/cm3 

Este trabalho teve como objetivo estudar a viabilidade do uso de dois leitos 

fluidizados modificados, o leito fluidizado agitado mecanicamente (LF AM) e o leito 

fluidizado pulsado rotativo (LFPR), na secagem do ácido 2-hidroxibenzóico. Foram feitas 

análises de caracterização física do sólido com o objetivo de auxiliar no estudo da secagem 

do material, devido às dificuldades de se encontrar estes dados na literatura. 

Quando úmido este sólido apresenta dificuldades em fluidizar no leito convencional 

por ter característica coesiva. A fluidização pode ser atingida através da modificação do 

sistema convencional, para prevenir a formação de canais preferenciais do gás e melhorar a 

movimentação dos sólidos. Neste trabalho, duas diferentes modificações foram testadas, 

adição de agitador mecânico interno e pulsação da corrente gasosa. 

Através da análise de porosimetria de mercúrio determinou-se que o sólido possui 

poros na faixa de mesoporos, e por isso a maior parte da umidade é superficial. As 

determinações de tamanho de poros e dos termogramas auxiliaram na escolha da 

temperatura do gás de secagem. Durante a secagem, como a umidade é superficial, a 

temperatura do sólido mantém-se próxima à temperatura bulbo úmido e começa a aumentar 

depois da evaporação da umidade, possibilitando o uso da temperatura do gás de secagem 

superior à temperatura de sublimação do sólido, 76°C. 

Fez-se o estudo fluidodinâmico do sólido seco a partir das curvas de queda de 

pressão versus vazão do gás para o leito fluidizado convencional (LFC) e para o LFPR. Nas 

condições estudadas, e utilizando uma maior freqüência de rotação para a pulsação do gás, 

ocorre uma suavização da curva fluidodinâmica do LFPR em comparação ao LFC. Este 

estudo apresentou reprodutibilidade com as curvas da literatura (ELENKOV e DJURKOV, 

2000; DJURKOV, 2001). 
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O estudo da secagem utilizando o LFAM, iniciado anteriormente por AMBROSIO 

(1999), mostrou que o sistema de agitação pode ser interrompido quando o conteúdo de 

umidade do sólido está em tomo de 0,7% b.s., e a partir disto o leito passa a fluidizar da 

maneira convencional. As curvas de secagem apresentaram os dois períodos, constante e 

decrescente, com valores de conteúdo de umidade em torno de 2000ppm. As curvas de 

secagem obtidas para o LFPR exibiram o mesmo comportamento. 

Os estudos da secagem realizados para o LF AM e o LFPR mostraram que os dois 

equipamentos foram eficientes para a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico. A distribuição 

granulométrica das partículas e as microfotografias do MEV foram usadas para comparar o 

sólido seco neste trabalho com o sólido comercial. O LFAM e o LFPR quebram menos os 

cristais do que o equipamento de secagem atualmente utilizado na indústria, o secador 

"flash" pneumático, produzindo sólidos maiores e com melhor fluidez. Os valores 

determinados do Índice de Carr e da Razão de Hausner comprovaram que os sólidos secos 

neste trabalho têm melhor fluidez. 
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ABSTRACT 

This work has as prima! objective the study of the viability of the use of two 

modified fluidized beds, the mechanically agitated fluidized bed and the rotated pulsed 

fluidized bed, in the drying o f 2-hydroxibenzoic acid. Physical characterization analyses of 

the solid were conducted in order to provi de use fui information for the study o f the drying 

process, since no such data was available in literature. 

The 2-hydroxibenzoic acid is widely used in the pharmaceutical industry due to its 

analgesic properties. The solid acid commercially available presents moisture content 

around 2,000ppm, parti ele size in the 53 - 355 J.!ID range and true density of !.443 g/cm3 

The cohesive nature o f the wet 2-hydroxibenzoic acid hampers its fluidization in the 

conventional system. Fluidization can be achieved by modifying the conventional system to 

prevent channelíng of the bed and ímprove solíd movement. In the present work two 

different modification strategies were tested, the addition of an internai mechanical agitator 

and the pulsation o f the gaseous flow. 

The solid has pores in the mesopore range as determined by mercury porosimetry, 

which means its moisture is primarily superficial. The determinations of pore diameter 

range and thermogravimetric curves assisted in the choice of the drying gas temperature. 

During the drying of the solid, since the moisture is superficial, its temperature remains 

close to the wet-bulb temperature and only begins to rise after the water has evaporated, 

allowing the use of a gas temperature higher than the solid sublimation temperature of 

76°C. 

The fluidization dynamics of the dry solid in both the conventional fluidized bed 

(LFC) and LFPR were analyzed determining the pressure drop versus gas flow curves. In 

the studied conditions, the LFPR fluidization curves were smoothed compared to the LFC 

as the rotation frequency increased. These results agreed with those published elsewhere 

(ELENKOV and DJURKOV, 2000; DJURKOV, 2001). 

The study of the drying in the LFAM, initiated by AMBROSIO (1999), showed 

that, during the drying process, the agitation can be interrupted when the moisture content 

o f the solid is about O. 7% d.b., after which point the conventional fluidization system 

suffices. The drying curves showed the existence of two distinct periods, a falling rate 
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period and a constant rate one, in the drying process, which ended with the solid reaching a 

moisture content of about 2,000ppm. The drying curves for the LFPR exhibited similar 

behavior. 

Therefore, both the LF AM and the LFPR equipment were found to be efficient in 

the drying of the 2-hydroxibenzoic acid. Particle sized distributions and SEM 

microphotographs were used to compare the solid dried in this work with the commerciall y 

available solid. The LFAM and LFPR break the crystals to a lesser extent than the currently 

industrially employed drying equipment, the pneumatic flash dryer, producing solids with 

larger dimensions and therefore better fluidity. The determined values of the Carr's Index 

and the Hausner ratio verified the better fluidity o f the dry solids from this work. 
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CAPÍTULO I 

INTRODUÇÃO 

Nos dias atuais, diversos processos de secagem industrial são utilizados no 

tratamento de grande parte dos sólidos que servem de matérias - primas e bens de 

consumo, e têm o objetivo de garantir a qualidade durante a conservação, armazenamento, 

transporte e manuseio. 

A secagem é uma operação que tem a finalidade de reduzir o conteúdo de umidade 

presente nos sólidos; reduzindo os custos com transporte e embalagens, e quando a 

secagem é empregada no processamento de pós e materiais particulados, ela previne seu 

empedramento. 

Com o aumento da quantidade e da variedade de materiais particulados sendo 

produzidos na indústria química, começou a existir uma maior necessidade por informações 

a respeito das características de manuseio e processamento, especialmente para materiais 

particulados alimentícios, farmacêuticos e químicos. Pós ou materiais granulares são 

produzidos de maneiras diferentes e assim apresentam uma grande variedade de 

propriedades fisicas, sendo que a medida destas propriedades é de grande importância para 

a definição das características de cada material e por afetarem intrinsicamente nas 

características de estocagem, manuseio e processamento. 

O processo de fluidização é uma das tecnologias de secagem amplamente 

empregada na indústria, e tem como princípio básico a passagem de uma corrente de gás 

quente através de um leito de sólidos. A fluidização pode ser empregada no processamento 

de diversos materiais granulares como por exemplo: areia, minerais triturados, polímeros, 

produtos farmacêuticos, alimentícios e químicos, entre outros. Esta ampla aplicação do leito 

fluidizado deve-se ao fato de existir uma boa mistura dos sólidos no interior do leito, uma 

boa homogeneidade das partículas e altas taxas de transferência de calor e de massa. 
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Os secadores de leito fluidizado apresentam uma construção simples e podem ser 

facilmente automatizados. Geralmente, o processo de fluidização utiliza partículas com 

ampla distribuição de tamanho; sendo que a fluidização de sólidos granulares torna-se 

dificil quando existe uma grande força de coesão entre as partículas, como é o caso de 

materiais pastosos, aglomerantes e fiiáveis. Neste caso, para a obtenção de uma fluidização 

de qualidade pode-se aplicar vibração no leito (MUJUMDAR, 1982; MORIS, 2002), a 

agitação mecânica dos sólidos (REED e FENSKE, 1955; AMBROSIO, 1999), ou ainda 

proporcionar a pulsação da corrente gasosa (GA WRZYNSKI e GLASER, 1996; 

GA WRZYNSKI et a!., 1989), que promoverão a movimentação das partículas úmidas, 

evitando a formação de canais preferenciais. 

O leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) tem sido utilizado no processamento de 

um grande número de produtos alimentícios, químicos e biotecnológicos, como pode ser 

observado nos trabalhos de BLACHA-JURKIEWICZ et a!. (1987), GA WRZYNSKI et 

al.(1989), GA WRZYNSKI et al. (1998), DJURKOV (1998), JINESCU et a!. (2000), 

DJURKOV e ELENKOV (2000) e de DJURKOV (2001). 

No trabalho de AMBROSIO (1999) foi estudado o processo de secagem do ácido 2-

hidroxibenzóico utilizando o leito fluidizado agitado mecanicamente (LF AM). Através de 

testes preliminares, verificou-se que o ácido 2-hidroxibenzóico (pertencente ao grupo A de 

Geldart quando seco) apresentava características coesivas quando úmido, e devido a 

coesividade do sólido não era possível sua fluidização em um leito convencional, devido à 

formação dos canais preferenciais do gás, o que motivou a escolha deste tipo de 

equipamento. Neste trabalho, foi utilizada a agitação mecânica das partículas durante todo o 

processo de secagem, obtendo bons resultados no que diz respeito ao movimento dos 

sólidos, em relação ao conteúdo final de umidade e ao tamanho dos cristais secos, obtendo 

estes resultados através da comparação dos sólidos antes e depois do processo de secagem. 

Devido a falta de informações na literatura a respeito do comportamento deste sólido 

durante o processo de secagem, a temperatura do gàs de secagem utilizada foi de 55 e 

65°C, como garantia de que não haveria degradação do material. 

O ácido 2-hidroxibenzóico é um material de grande importância na indústria 

farmacêutica, de cosméticos, de produtos agroquímicos, na indústria química de base, entre 

outras, requerendo um produto de alta qualidade. A secagem do produto é uma etapa 

importante durante a produção, porque ela determina a qualidade final do produto, com 
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relação ao conteúdo final de umidade e ao tamanho e forma das partículas. Na indústria 

química o ácido 2-hidroxibenzóico é seco em um secador "flash" pneumático, que causa 

quebras dos cristais na região de aceleração, produzindo um produto com distribuição de 

tamanho fora das especificações e resultando no empedramento do material após a 

embalagem e durante seu armazenamento. 

Como o ácido 2-hidroxibenzóico úmido não pode ser fluidizado em um leito 

convencional, por apresentar características coesivas, no presente trabalho foi continuado o 

estudo iniciado por AMBROSIO (1999) no que se refere à secagem em leito fluidizado 

agitado mecanicamente (LF AM), avaliando uma faixa diferente para a temperatura do gás 

de secagem (85 e 100°C); determinando o conteúdo de umidade do sólido em que a 

agitação não é necessária para a continuidade do processo, e ainda objetivou-se determinar 

o comportamento de fluidez do sólido seco no leito fluidizado agitado mecanicamente para 

posterior comparação com o sólido comercial seco. 

O leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM) mostrou-se muito eficaz em 

relação ao processamento do ácido 2-hidroxibenzóico (AMBROSIO, 1999); mas, como 

existem partes móveis em seu interior, que podem dificultar sua automatização, decidiu-se 

estudar um novo sistema de fluidização. 

Mediante isto, este trabalho também se propõe a estudar uma outra alternativa para 

a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico, além do LFAM, que é a utilização do leito 

fluidizado pulsado rotativo (LFPR), em escala de laboratório. 

As principais etapas deste trabalho podem ser resumidas em: 

determinar as características fisicas do sólido através da Análise Termogravimétrica 

(TGA), Picnometria a Gás Hélio e Porosimetria por Intrusão de Mercúrio em amostras 

secas de maneira "branda", em estufa à vácuo a 60°C por 24 horas; 

- determinar as isotermas de dessorção de água utilizando o método dinâmico de análise 

(DVS); 

- estudar a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico em leito fluidizado agitado 

mecanicamente (LF AM), em escala de laboratório, avaliando a temperatura do gás e o 

conteúdo de umidade em que o leito de sólidos fluidiza sem agitação. Neste caso a 

velocidade do gás foi mantida fixa; 
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- efetuar as devidas modificações no sistema de distribuição de gás do LF AM e retirar o 

sistema de agitação mecãnica, para a completa adequação e instalação do leito fluidizado 

pulsado rotativo (LFPR); 

estudar a fluidodinâmica do LFPR utilizando ácido 2-hidroxibenzóico seco; 

estudar a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico no LFPR; 

determinar a escoabilidade do material seco no LF AM, LFPR e do sólido seco 

comercial comparando os resultados de escoabilidade obtidos para os três processos de 

secagem; 

- determinar a faixa de distribuição granulométrica através de peneiramento, e fazer 

microfotografias no Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) do ácido 2-

hidroxibenzóico seco no LFAM e no LFPR, comparando com o ácido 2-hidroxibenzóico 

comercial e com amostras do sólido seco de maneira "branda". 

Este trabalho focaliza a utilização de dois diferentes sistemas modificados de 

fluidização, o leito fluidizado agitado mecanicamente (LF AM) e o leito fluidizado pulsado 

rotativo (LFPR), para a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico proveniente da indústria, com 

o objetivo de viabilizar a secagem deste sólido através de tecnologias diferentes da utilizada 

industrialmente, e obter um produto final com boa qualidade. 
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CAPÍTULO H 

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1 -Ácido 2-hidroxibenzóico 

O ácido 2-hidroxibenzóico é um sólido bastante versátil, sendo amplamente 

utilizado na indústria farmacêutica, entrando na composição de diversos medicamentos, na 

formulação de pomadas dermatológicas devido a sua função fungicida, e usado como 

aroma para alimentos e essências de perfumes, entre outras aplicações. 

O ácido 2-hidroxibenzóico e seus derivados também podem ser usados como 

intermediários na produção de tintas, produtos de perfumaria, agroquímicos, entre outros. O 

ácido 2-hidroxibenzóico de grau técnico também é um intermediário na indústria da 

manufatura de borracha e na manufatura de resinas fenólicas. 

Este sólido também é conhecido como ácido o-hidróxibenzóico, e possui a 

seguinte estrutura (ULLMANN'S, voL A23): 

OOH 

OH 

O ácido 2-hidroxibenzóico que apresenta Qualidade Técnica, e é produzido pelo 

processo de Kolbe-Schmitt, é extremamente puro. Por necessitar ser muito puro, sua 

composição deve obedecer às seguintes características (ULLMANN'S, voL A23): 

+ 99,5% de ácido 2-hidroxibenzóico; 
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• 0,05 - O, 1% de feno!, ácido p-hidróxibenzóico ou ácido 4-hidróxiisoftálico, que são 

impurezas; 

+ cinzas< 0,1%; 

• 0,2% de água. 

O ácido 2-hidroxibenzóico de Qualidade USP (grau farmacêutico) obedece à 

norma de pureza estabelecida pela U.S. Pharmocopeia XX (ULLMANN'S, voL A20), 

mostrada abaixo: 

• ácido 2-hidroxibenzóico;:;: 99,5% e não mais que 101,0% de C7H603, em base seca; 

• faixa de fusão: 158- 16!°C; 

• cinzas< 0,05%; 

• conteúdo de cloro< 140ppm; 

+ conteúdo de sulfato < 200ppm; 

+ conteúdo de metais pesados < 20ppm. 

De uma forma geral, suas propriedades fisicas estão apresentadas na Tabela 2.1 

(ULLMANN'S, vol. A23): 

Tbl21 P < d d fi . d ' 'd 2 h'dr 'b a e a - ropne a es ISicas o ac1 o - I OXI enzOICO. 
fórmula molecular C1H603 

peso molecular 138,12 

temperatura de sublimação I 76°C 

flash point 157°C 

calor de sublimação 81,8 kJ/mol 

densidade real ( d :o ) 1,443 

solubilidade em água (20°C) 1,8g/l 

Coloração dos cristais branca 

- cristaliza-se na forma de agulhas incolores na presença de água, e na forma de 

prismas monoclínicos na presença de etano! 

- descolore gradualmente na presença da luz solar 
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Algumas propriedades químicas do ácido 2-hidroxibenzóico estão descritas a 

seguir (ULLMANN'S, voL A23): 

+ a dupla função da molécula do ácido 2-hidroxibenzóico combina as propriedades dos 

fenóis com as propriedades dos ácidos carboxílicos aromáticos; 

+ pode ocorrer quelação em contato com alguns íons metálicos, como, por exemplo, o 

Fe(III), deixando uma coloração violeta, Ele pode ser usado como indicador no EDTA 

para a determinação da presença de Fe(III) em algumas reações. 

Na presença de ar, por se tratar de um sólido razoavelmente fino, pode ser 

considerado como combustíveL A baixa energia de combustão indica um alto nível de 

sensibilidade à combustão, portanto deve-se adotar medidas para evitar fontes de ignição e 

de proteção contra severos efeitos explosivos As características explosivas deste pó fino 

(partículas < lOOf!m) são as seguintes(ULLMANN'S, voL A23): 

• temperatura mínima de combustão: 490 oc; 

+ concentração mínima de combustão: 30 g/m3
; 

+ energia mínima de combustão:< 5 mJ; 

+ pressão máxima produzida: 7,2 bar, 

+ taxa máxima de aumento de pressão: 216 bar/s. 

22 - Classificação e Caracterização da Partícula Sólida 

Muitos trabalhos de pesquisa têm sido realizados com a utilização de uma 

variedade bastante grande de materiais particulados, Sabe-se que o comportamento de 

sistemas fluidizados com borbulhamento de gás depende das propriedades das partículas 

sólidas, tamanho, massa específica, quantidade de finos e coesividade das partículas. 

Segundo o estudo de GELDART, HARNBY e WONG (1984), pequenas mudanças no 

tamanho da partícula e em outros parâmetros que possam afetar as forças interpartículas 

podem transformar um pó fino de escoamento livre em um pó coesivo. Partículas finas são 
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difíceis de fluidizar devido às suas propriedades coesivas. O termo "partícula fina" é um 

pouco vago, e por este motivo GELDART (1973) classificou as partículas em quatro 

grupos de acordo com seu comportamento de fluidização e caracterizado pela diferença de 

densidade (p, - pg) e pelo diâmetro médio da partícula ( d P ) , 

A Figura 2.1 mostra a classificação de Geldart para a fluidização com ar nas 

condições ambiente e para u0 menor que cerca de 1 O Umf, Para qualquer sólido de densidade 

conhecida (p,) e diâmetro médio da partícula ( d P ), este gráfico mostra o tipo de 

fluidização a ser esperada (KUNII e LEVENSPIEL, 1991), Este diagrama pode ser 

aplicado para se verificar a classificação do sólido e estabelecer o modelo fluidodinámico 

que levará à escolha adequada do tipo de equipamento a ser projetado (SOUZA, 1997), 

As partículas do grupo C são coesivas ou muito finas e a fluidização "normal" 

destes sólidos é extremamente difícil, pois as forças interpartículas são maiores do que as 

forças que o fluido pode exercer sobre a partícula. As forças interpartículas atuam em 

partículas muito pequenas ( <2Üf!m), com fortes cargas eletrostáticas, alto conteúdo de 

umidade, em partículas com superficies pegajosas e com forma irregular. A fluidização 

pode tornar-se possível ou melhorada com o uso de agitadores mecânicos ou vibradores que 

quebrem os canais preferenciais (GELDART in GELDART, 1986} 
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10 50 100 500 1000 

dp (~m) 

Figura 2,1 - Classificação de Geldart para partículas no ar nas condições ambiente; 

adaptado de Geldart (1973) (KUNII e LEVENSPIEL, 1991), 
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Os materiais particulados do grupo A são aeráveis ou têm partículas de tamanho 

médio pequeno e/ou baixa densidade da partícula (menor que 1,4 g/cm3
), e o leito destas 

partículas apresentam uma expansão considerável na fase densa entre a velocidade de 

mínima fluidização (um[) e a velocidade que inicia a formação de bolhas (umb), por isso os 

sólidos do grupo A podem ser considerados levemente coesivos. A fase densa assume uma 

porosidade estável entre &mfe 8mb. e o aumento da velocidade do gás um pouco acima de 0,6 

crn!s proporciona um aumento na expansão do leito (GELDART in GELDART, 1986; 

GELDART, HAR.t'\IBY e WONG, 1984). Os sólidos do grupo A apresentam escoamento 

livre e são fáceis de fluidizar (GELDART, HARNBY e WONG, 1984). 

Para os materiais particulados do grupo B, que apresentam uma faixa de diâmetro 

40J.lm < d P < 500J.lm e de massa específica 4 > p, > 1,4g/cm3
, as forças interpartículas são 

desprezíveis ocorrendo a formação de bolhas acima da velocidade de mínima fluidização 

(um1); o regime de fluidização desse grupo é chamado de fluidização borbulhante (KUNII e 

LEVENSPIEL, 1991; GELDART, 1973). 

Os materiais particulados do grupo D são grandes e/ou são muito densos, 

geralmente dp > lmm; durante a fluidização convencional pode haver a formação de canais 

preferenciais, e por isso eles são facilmente jorráveis. As forças coesivas interpartículas são 

menores se comparadas com a força de arraste (KUNII e LEVENSPIEL, 1991; GELDART, 

1973). 

As forças interpartículas nos materiais particulados do Grupo A são pequenas se 

comparadas com as forças fluidodinâmicas que agem dentro do leito fluidizado, mas são 

benéficas por serem responsáveis pela fase densa expandida que limita o crescimento das 

bolhas; por essa razão os sólidos do Grupo A talvez possam ser chamados de "ligeiramente 

coesivos". No Grupo C, as forças interpartículas são substancialmente maiores que as 

forças fluidodinâmicas, o gás não pode separar as partículas e então ocorre a formação dos 

canais preferenciais, proporcionando uma fluidização de má qualidade. A conclusão que se 

pode tirar é que o comportamento de fluidização de partículas finas (dp < 100 J.lm) revelou 

algumas diferenças entre os dois grupos de sólidos em questão, Grupos A e C. Quando as 

taxas de expansão do leito e de elutriação são plotadas contra a velocidade do gás, e a altura 

de desaeração é plotada contra o tempo, os Grupos A e C exibem curvas características um 

pouco diferentes. Além disso, os sólidos do Grupo A podem se comportar como um sólido 
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do Grupo C quando é fluidizado com ar que tem umidade relativa variando entre 60 - 90% 

(GELDART, HARNBY e WONG, 1984). 

A Figura 2.1 originalmente foi proposta para leitos em condições ambiente, mas 

novos estudos levaram a outras propostas. Por exemplo, foi proposta uma classificação AC 

para partículas na região da incerteza entre os sólidos A e os sólidos C de Geldart. Estes 

sólidos escoam bem quando fluidizados (influência do tipo A), mas permanentemente 

"desfluidizam" em qualquer superficie horizontal e então bloqueiam ou fecham tubos 

horizontais (influência tipo C). Outros estudos buscam localizar exatamente a fronteira 

entre as regiões A e C, isto não deve depender somente das densidades e do tamanho médio 

dos sólidos (Figura 2.1) mas também da razão uo / , das propriedades do gás, e da 
fumf 

distribuição de tamanho dos sólidos (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). GELDART, 

HARNBY e WONG (1984) padronizaram medidas de densidade aerada e de densidade 

empacotada para determinar o grupo a que pertence qualquer tipo de material particulado. 

GELDART, HARNBY e YOUNG (1984) utilizaram um equipamento chamado Nauta

Hosokawa Powder Tester para as medidas das densidades e o conceito da Razão de 

Hausner (HR) para auxiliar na classificação dos sólidos. O conceito de fluidez está descrito 

de maneira mais detalhada no item 2.6. 

A caracterização e a classificação da partícula têm sido interpretadas por alguns 

pesquisadores como sendo a medida do tamanho, forma, densidade, distribuição do 

tamanho de poro e análises térmicas (DA VIES, 1996). Contudo, a realização de análises de 

caracterização da partícula propriamente dita é de grande importáncia quando se trabalha 

com materiais particulados. 

Segundo KUNII e LEVENSPIEL (1977), o tamanho das partículas esféricas pode 

ser medido sem grandes dificuldades, mas para partículas não - esféricas o tamanho pode 

ser definido de diversas formas. Partículas grandes (> lmm) podem ser medidas por 

paquímetros se elas têm forma regular, ou pela pesagem de uma certa quantidade de sólidos 

quando se conhece sua densidade, ou ainda por picnometria líquida se o sólido não for 

poroso. Para estas medidas, primeiro deve-se calcular o diâmetro equivalente, que pode ser 

definido como: 
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dp = diâmetro da esfera que tem o mesmo o volume da partícula (2.1) 

fi . .d d , d fi .d "' ( sup erftcie da esfera ) e a es enc1 a e e e 1m a como: r = 
' sup errficie da partícula d 

1 e mesmo vo ume 

(2.2) 

Com essa definição temos que rp, = 1 para partículas esféricas e O < rp, < 1 para todas as 

formas de partícula. 

A porosidade do leito é a razão do volume dos espaços vazios entre as partículas 

pelo volume de todo o leito; que depende das propriedades do material, do agente de 

secagem e da velocidade de escoamento do agente de secagem. A porosidade do leito 

aumenta com o aumento do conteúdo de umidade do material, ocorrendo canais 

preferenciais e a não-uniformidade da estrutura do leito (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

Para um equipamento de área constante, a porosidade do leito pode ser 

determinada com base no nível de expansão do leito, e pode ser dada pela seguinte equação 

(STRUMILLO e KUDRA, 1986): 

(2.3) 

em que Ho é a altura do leito fixo, e c0 é a porosidade do leito fixo. A equação (2.3) 

representa um valor médio e despreza mudanças locais deste parâmetro. 

Para a fluidização incipiente, a porosidade pode ser determinada pela equação 

proposta por Arai e Sugiyama (STRUMILLO e KUDRA, 1986): 

(2.4) 
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2.3 -Secagem e Secador de Leito Fluidizado 

2.3.1- Secagem 

Segundo MUJUMDAR e MENON (1995) a secagem descreve o processo de 

remoção térmica das substâncias voláteis (umidade) com o objetivo de produzir um produto 

sólido seco. A umidade deve ser removida do material sob a forma de vapor, qualquer que 

seja o modo de aquecimento do gás, podendo ser por fonte externa, condução, convecção, 

radiação ou outros métodos (KEEY, 1992). 

Geralmente, o calor é fornecido pelo gás (agente de secagem) que promove o 

arraste da umidade evaporada. Neste caso, a taxa global de secagem é controlada pela 

resistência à transferência de calor e de massa na fase gasosa ou pela resistência ao 

transporte na fase sólida (MEIRELLES, 1984). 

A - Curvas de Secagem: 

As cinéticas de secagem estão associadas às mudanças do conteúdo de umidade do 

material e às mudanças de temperatura com o tempo. A modificação no conteúdo de 

umidade e na temperatura do sólido geralmente é controlada pela transferência de calor e de 

massa entre a superficie do corpo, as vizinhanças e o interior do sólido que está sendo seco. 

A intensidade da secagem, que reflete na mudança do conteúdo de umidade com o tempo, é 

influenciada pelos parâmetros do processo de secagem, como a temperatura, a umidade, a 

velocidade relativa do ar ou a pressão total. 

No processo de secagem tanto as condições externas quanto a estrutura interna do 

material a ser seco influenciam de diferentes maneiras nos dois períodos da secagem. No 

período de taxa de secagem constante, as taxas de transferência de calor e de massa 

dependem, principalmente, do mecanismo de transporte na camada limite; contudo, no 

período de taxa de secagem decrescente o fator controlador torna-se a resistência ao 

transporte dentro do material a ser seco (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

Se uma certa quantidade de material particulado úmido for seco em um leito, e o 

conteúdo de umidade dos sólidos X (definido como sendo o peso de H20 dividido pelo peso 
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do sólido seco) for determinado como função do tempo t, a curva resultante X versus t 

apresentará a forma típica mostrada na Figura 2.2(a). 

A curva mostrada na Figura 2.2(a) é dividida em duas partes: a primeira é 

chamada de período de taxa constante e a segunda de período de taxa decrescente. O 

período de taxa constante é considerado como o correspondente à transferência de umidade 

da superfície das partículas; enquanto que o período de taxa decrescente corresponde à 

transferência de umidade interna. O conteúdo de umidade na transição entre os dois 

períodos é chamado de conteúdo de umidade critico Xc,. Se a secagem continuar por um 

tempo longo o bastante, X será aproximado do conteúdo de umidade de equilíbrio Xe, 

correspondente a umidade relativa e à temperatura de entrada do ar. Em qualquer ponto na 

curva, a quantidade de umidade não removida (X- Xe) é chamada de conteúdo de umidade 

livre. 

X 

(b) 
-(dX/dt)c 

-(dX/dt) 

l 
I 

o""'-----::=--'-' =-
Xcr-Xe 

X-Xe 

Figura 2.2- Curvas (a) de secagem, e (b) da Taxa de Secagem (DAVIDSON et al., 1985). 

A taxa de secagem, -dX!dt, pode ser determinada em qualquer ponto por 

diferenciação na curva X versus t. O gráfico -dX/dt versus (X-Xe), que é o conteúdo de 

umidade livre, é uma maneira alternativa de representar as características de secagem de 

um material, como pode ser visto na Figura 2.2(b) (REA Y e BAKER in DA VIDSON et al., 

1985). 

A distribuição de umidade em um material submetido ao processo de secagem 

pode ser dividida em três diferentes zonas: seca, de evaporação e úmida; que podem ser 

observadas na Figura 2.3. Durante o período de taxa de secagem constante, a zona úmida 

ocupa todo o material e o processo de evaporação ocorre na superfície do sólido. As outras 

zonas aparecem subseqüentemente durante o período de taxa decrescente. Na zona seca, a 
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umidade é transferida somente na forma de vapor; enquanto que na zona úmida a umidade 

líquida é transferida. Estes dois mecanismos de transferência ocorrem na zona de 

evaporação. A existência da zona de evaporação foi comprovada experimentalmente, 

através de análises de distribuição de temperatura ou medidas de fluxo de calor dentro do 

sólido (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

Agente de Secagem 

X=O 
·I" "' 

zona seca b1 

• .. 

b 

., 
~ b 

" o 
"' iii zona de evaporação 
" " E 
" ~,. 

~[_ 

2 

zona úmida 

~Ir 

~ X 

Figura 2.3- Zonas de secagem em um material secando (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

O diagrama da Figura 2.4 mostra a curva da taxa de secagem, WD = f(X), que é 

definida como a quantidade de água removida do material que está secando em uma 

unidade de tempo por unidade da superfície de secagem, através da equação: 

mdX 
w =--- ou 

D A dt 
dX 

N=
dt 

(2.5) 
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Conteúdo de umidade do material (X), kg ! kg 

Figura 2.4 - Curva da taxa da secagem em função do conteúdo de umidade do material 

(STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

Na Figura 2.4 pode-se ver os dois períodos característicos da secagem. A 

explicação com relação à forma da curva de secagem está muito ligada à transferência de 

calor e de massa, e também porque a superficie do material está totalmente coberta por uma 

fina camada líquida que pode ser tratada como umidade não-ligada. O contato entre a 

superficie do material e o ar faz com que o líquido se evapore. 

Considerando a resistência à transferência de massa, as condições externas e a 

camada de gás limitam a taxa de secagem. Como a evaporação da umidade requer que o 

calor seja igual ao calor latente de evaporação, a superficie líquida após algum tempo 

atingirá a temperatura de equilíbrio (período inicial de secagem), e a quantidade de calor 

transmitida do ar para a superficie será igual ao calor necessário para a mudança de fase. Se 

a umidade do ar não muda, a taxa de evaporação entre os pontos B e C (Figura 2.4) será 

constante e igual a WDcr (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

No período inicial de secagem, o material a ser seco e sua superficie estão cobertos 

por uma camada líquida e têm a temperatura muito menor que a temperatura de equilíbrio 

(Ts), e como resultado a taxa de secagem entre os pontos A e B aumentará até a temperatura 

da superficie do material atingir o valor correspondente à linba BC. Raramente o secador é 

alimentado com material úmido em uma temperatura T > Ts. Então, o período inicial de 

secagem é representado pela linba pontilhada A'B. Geralmente, o período inicial de 
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secagem é muito curto e na prática pode ser desprezado. Quando X< Xcr. a quantidade de 

umidade que chega na superfície do material começa a diminuir gradualmente. Então, a 

pressão de vapor acima da superfície do material também diminui e por isso a taxa de 

secagem também diminui; assim, tem-se o período de taxa de secagem decrescente (curva 

CD) (Figura 2.4). Neste período a taxa de secagem é controlada pelo transporte de umidade 

do material (condições internas) que depende do gradiente de concentração de umidade 

(STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

Se o conteúdo de umidade é maior que o conteúdo de umidade higroscópico, a 

região próxima da superfície está saturada de vapor d'água, e a temperatura da superfície 

do material (para a secagem convectiva) é igual à temperatura de bulbo úmido. A taxa de 

secagem é praticamente constante porque a intensidade da secagem é igual à intensidade de 

evaporação da superfície livre para o líquido (região de controle da camada limite) 

(STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

B - Umidade de Equilíbrio: 

O conteúdo de umidade de equilíbrio de materiais higroscópicos é importante pela 

sua relação direta com os problemas de secagem, estocagem e de armazenamento. Seu 

valor aproximado para um produto seco é determinado pela umidade relativa e pela 

temperatura do ar de secagem (HENDERSON, 1952). 

Segundo KEEY, 1992, um sólido terá seu conteúdo de umidade em equilíbrio com 

um gás vizinho quando o conteúdo de umidade do vapor corresponder à umidade relativa 

ou PJ/, 
/Po 

Segundo BROOKER et a!. e ROA e ROSSI, apud CAVALCANTI MATA (1997), 

teor de umidade de equilíbrio como sendo o teor de umidade (massa de água por unidade 

de massa total, em base úmida, ou massa de água por unidade de massa seca, em base seca) 

que um produto atinge quando é mantido, por um tempo suficientemente longo, em 

condições controladas de temperatura (T) e umidade relativa do ar (UR); ou ainda, quando 

um grão está higroscopicamente em equilíbrio com o ar ambiente em que se encontra, 

quando a pressão de vapor de água for igual à pressão de vapor de água do ambiente, sendo 
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que para cada espécie e/ou variedade de grão a pressão de vapor interna tem um valor 

característico para cada temperatura, 

O teor de umidade de equilíbrio de um material higroscópico, em uma dada 

condição de temperatura, umidade relativa de equilíbrio e pressão, depende do caminho 

usado para atingir o equilíbrio, Então para uma mesma umidade relativa pode haver duas 

isotermas, chamadas isotermas de sorção e dessorção, Os dois processos ( sorção e 

dessorção) dependem do teor de umidade inicial em que cada processo começa 

(CAVALCANTI MATA, 1997), 

A palavra equilíbrio refere-se ao fato de que, no ponto de equilíbrio, o produto não 

troca umidade com o ar que o envolve; isso ocorre quando as pressões de vapor de água na 

superfície do material e no ar são idênticas (CAVALCANTI MATA, 1997), 

C- Isotermas de Sorção de Água: 

A água é o componente dominante nos sistemas alimentícios, influenciando de 

maneira significativa nas variáveis do processo, nas características do produto e em sua 

estabilidade, Então, a consideração do fenômeno de sorção da umidade é essencial para um 

melhor entendimento do processo de secagem (McMINN e MAGEE, 1997), 

A curva de umidade de equilíbrio é uma expressão gráfica da relação entre o 

conteúdo de umidade do material e a sua umidade relativa de equilíbrio, A temperatura 

afeta um pouco a isoterma, aumentando a temperatura ocorre uma leve redução no 

conteúdo de umidade do material em uma determinada umidade relativa de equilíbrio 

(HENDERSON, 1952), A construção experimental das isotermas de sorção em 

temperaturas diferentes deve mostrar uma diminuição na quantidade adsorvida com o 

aumento da temperatura, em uma atividade de água constante, Um exemplo deste fato está 

mostrado na Figura 2,5 (LABUZA, 1968), 
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Figura 2.5- Efeito da temperatura na isoterrna de sorção (LABUZA, 1968). 

Nos trabalhos de HUBBARD et al. (1957), LABUZA et al. (1985), McMlNN e 

MAGEE (1997), e JOHNSON e BRENNAN (2000) foi observada e comprovada a 

influência da variação da temperatura sobre as isoterrnas de sorção de água. 

A atividade de água denota a proporção entre a pressão de vapor da água de uma 

substância e a pressão de vapor da água livre, na mesma temperatura. Essa proporção 

também expressa a umidade relativa de um gás em equilíbrio com um material (LONClN et 

ai., !968); e pode ser definida como (LABUZA in DUCKWORTH, 1975; McLAUGHLlN 

e MAGEE, 1998): 

p1 E.R.H. 
aw =--= 

p0 100 

em que aw- atividade da água 

Pr pressão de vapor da água no material (N/m2
) 

p0 - pressão de vapor da água pura (N/m2
) 

E.R.H. umidade relativa de equilíbrio 

(2.6) 
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As isotermas de sorção, que estabelecem a relação entre a atividade de água e o 

conteúdo de umidade de equilíbrio de sólidos em uma dada temperatura, caracterizam o 

estado da água. Do ponto de vista da secagem, essas isotermas são necessárias para definir 

o ponto final do processo de secagem (MASKAN e GOGUS, 1998), e a determinação do 

ponto final da secagem assegura a viabilidade econômica e a segurança no armazenamento 

de diversos tipos de materiais sólidos (McLAUGHLIN e MAGEE, 1998). 

A água pode interagir com os materiais de diversas maneiras, até mesmo ser 

adsorvida da atmosfera na superficie dos sólidos. Para a adsorção, somente poucas camadas 

de moléculas de água deveriam se formar na superficie do sólido, mesmo em umidade 

relativa alta, tanto que a mudança total de massa ao longo de toda a isoterma é pequena 

(geralmente muito menor que 1% peso/peso). A água total adsorvida está diretamente 

ligada com a área superficial da amostra então, por exemplo, uma cerâmica com grande 

área superficial pode adsorver muito mais água que um cristal grande não - poroso. As 

formas da isoterma de adsorção podem ser usadas para interpretar a natureza da superficie 

do sólido, ou seja, se a interação água- superficie é ou não favorável (BUCKTON, 2000). 

As medidas das isotermas de sorção precisam (i) levar o material para um estado 

de equilíbrio que corresponde a um ponto na curva de sorção (pela adsorção ou dessorção ); 

(ii) medir a atividade de água (aw) quando o conteúdo de água (X) está fixado, ou medir X 

quando aw está controlado. Nesses dois casos, o método envolve mudanças na quantidade 

total de água no produto estudado (BAUCOUR e DAUDIN, 2000). 

A sorção da água pelos alimentos é classificada em três categorias principais 

(WOLF et al., 1985): 

1 - sorção sem mudanças estruturais do sorvente; 

2 - sorção acompanhada pelas mudanças estruturais do sorvente, e 

3 - formação da sorção de uma solução. 

O modelo isotérmico de sorção mais popular é a aproximação de BET, de 1938, 

que estabeleceu uma classificação das isotermas de adsorção com base na adsorção de van 

der Walls dos gases, em vários materiais sólidos. As curvas experimentais foram 

classificadas por BRUNAUER, EMMETT e TELLER (1938). Cinco tipos de isotermas 

generalizadas podem ser observados na Figura 2.6 (LOWELL e SHIELDS, 1991). 
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Como pode ser visto na Figura 2.6, as isotermas são classificadas de acordo com 

os tipos descritos a seguir (LO WELL e SHIELDS, 1991 ). 

Xeq 
("lób.s.) 

.6. 

Xeq I 
("lób.s.) 

awou UR ("ló) 

Xeq 
("lób.s.) 

Xeq 
("lób.s.) 

awou UR ("ló) 

• 
Xeq 

("lób.s.) 

Figura 2.6- Formas características das isotermas de sorção (LOVv'ELL e SHIELDS, 1991). 

Tipo I: isoterma tipo Langmuir que caracteriza uma adsorção pura na camada 

monomolecular. No caso da adsorção fisica, as isotermas do Tipo I são encontradas para 

materiais microporosos cujo tamanho de poro não excede alguns diâmetros moleculares do 

adsorbato. 

Tipo II: isoterma de BET que é característica de formação de múltiplas camadas de 

moléculas de adsorbato sobre a superficie do sólido. Esta isoterma é freqüentemente 

encontrada quando a adsorção ocorre em materiais não porosos ou com diâmetro de poro 

maior que microporos. O ponto de inflexão, ou o joelho, da isoterma geralmente ocorre 

próximo do final da primeira monocamada adsorvida e com o aumento da pressão relativa, 

a segunda camada e as camadas superiores são completadas até que o número de camadas 

adsorvidas tenda a infinito. 

Tipo III: embora similar à Isoterma do Tipo II, raramente são observadas em sólidos não -

porosos. Seu formato sugere que a adsorção ocorra em camadas polimoleculares. 
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Tipo IV: este tipo de isoterma ocorre nos materiais com raio de poros de aproximadamente 

o 

15 - 1000 A . Como é verdade para as isotermas do Tipo II, o joelho na isoterma do Tipo IV 

geralmente ocorre perto do final da primeira monocamada. 

Tipo V: estas isotermas surgem de pequenas interações adsorbato - adsorvente, similar às 

isotermas do Tipo III. Portanto, as isotermas do Tipo V também estão associadas com poros 

na mesma faixa das isotermas do Tipo IV. 

Conforme ilustrado na Figura 2.7, uma isoterma pode ser dividida em três regiões, 

de acordo com o estado da água, descritas a seguir (LABUZA, 1968; LABUZA in 

DUCKWORTH, 1975; UBOLDI EIROA, 1981). 

o/o L 'MIDADE RELATIVA 

Figura 2.7- Isoterma de sorção generalizada (LABUZA, 1968). 

REGIÃO A: corresponde à adsorção de um filme monomolecular da água, que ocorre 

quando em cada ponto de ligação da macromolécula do sólido existe apenas uma molécula 

de água disponível. Nesta região, a água está fortemente ligada ao sólido; 

REGIÃO B: corresponde à adsorção de camadas adicionais sobre essa monocamada. A 

inclinação da curva é tal que um pequeno gradiente de umidade corresponde a um rápido 

aumento da atividade de água. Neste momento, a superfície do sólido está coberta pela 

monocamada de água e começam a se formar as multicamadas, 
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REGIÃO C: corresponde ao início da condensação da água nos poros do material seguida 

pela dissolução do material solúvel presente. Ao contrário da REGIÃO B, pequenas 

variações na atividade de água correspondem a elevadas variações de umidade. 

Grande parte dos materiais biológicos é classificada como isoterma do Tipo II, que 

é representada como uma curva sigmoidal não-linear. As exceções são os alimentos ricos 

em componentes solúveis, como açúcares, que apresentam um comportamento do Tipo III, 

baixo conteúdo de umidade em baixa atividade de água, e um brusco aumento no conteúdo 

de umidade em altas atividades de água (McMINN e MAGEE, 1997). 

A isoterma de BET geralmente ocorre na faixa de atividade de água variando de 

O, 1 - 0,5 fornecendo dados suficientes que possibilitam o cálculo de uma monocamada 

coberta de água (LABUZA, 1968). O valor desta monocamada, que pode ser calculado pela 

equação de BET, caracteriza a faixa de atividade de água em que o material é mais estável, 

podendo ser utilizado para vários tipos de sólidos (WOLF et aL, 1985). 

Na Figura 2.7 o efeito da histerese pode ser observado, através do experimento de 

adsorção versus dessorção. Segundo LABUZA in DUCKWORTH (1975), existe uma 

anomalia quando um material é seco até uma certa atividade de água ( dessorção) se 

comparado quando o material é completamente seco e então reumidificado até a mesma 

atividade de água (adsorção). Nesta atividade de água determinada, o sistema de dessorção 

terá um conteúdo de umidade muito maior e este fenômeno é a chamada histerese. A 

histerese de dessorção geralmente termina na monocamada, mas em alguns casos ela é 

estendida até uma atividade de água igual a zero (LABUZA, 1968). 

O fenômeno da histerese, mostrado na Figura 2.7, pode ser explicado através de 

algumas teorias baseadas no efeito da condensação capilar; portanto a histerese deveria 

ocorrer somente na REGIÃO C da Figura 2.7, mas o fenômeno também ocorre nas 

multicamadas da REGIÃO B e as razões para este fato ainda não estão bem esclarecidas 

(LABUZA, 1968). Uma das teorias chama-se teoria do "tinteiro" desenvolvida por Rao 

apud LABUZA (1968), que considera os capilares como corpos largos com 

prolongamentos estreitos. Na adsorção, o capilar está completamente cheio até que uma 

atividade de água correspondente ao seu maior raio seja alcançada. Durante a dessorção, o 

seu menor raio controla o esvaziamento do poro, de modo que a atividade de água é 

reduzida consideravelmente. 
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D - Obtenção Experimental das Isotermas de Sorção: 

TEIXEIRA NETO apud FARIA (1998) dividiu os vários métodos analíticos de 

determinação das isotermas de sorção existentes na literatura segundo o método de 

medição, como: (a) métodos em que se mede a pressão parcial de vapor, ou a umidade 

relativa de equilíbrio, de amostras com teor de umidade previamente conhecido; e (b) 

métodos em que se mede o teor de umidade do produto em equilíbrio a diferentes umidades 

relativas. Este último é conhecido como método de aproximação gravimétrica, e sua 

medida pode ser estática ou dinâmica (GÁL in DUCKWORTH, 1975). 

A primeira categoria de métodos serve principalmente para determinações rápidas 

da atividade de água no controle de processos e de qualidade. Nestes métodos a pressão de 

vapor do material é medida manometricamente, ou a umidade relativa de equilíbrio é 

medida diretamente por sensores, como higrômetros elétricos, higrômetros de ponto de 

orvalho, entre outros (GÁL in DUCKWORTH, 1975). 

O princípio da segunda categoria de métodos de medição é a determinação das 

mudanças de peso das amostras em equilíbrio com diferentes pressões de vapor, 

geralmente, gravimetricamente (método estático) (GÁL in DUCKWORTH, 1975). Neste 

caso, os ambientes com umidade relativa para o equilíbrio com as amostras são preparados 

em frascos herméticos. Tais ambientes podem ser obtidos através de soluções salinas 

saturadas ou com ácido sulfúrico em diversas concentrações. A seguir, pequenas 

quantidades da amostra são colocadas dentro do frasco hermético em que a umidade 

relativa do ar e a temperatura estão constantes. Quando o equilíbrio entre a amostra e o 

ambiente é estabelecido, após um período de tempo que pode levar de alguns dias a alguns 

meses, a massa da amostra não sofre mais variações. Então, o conteúdo de umidade do 

material é determinado e um ponto da curva de sorção é obtido (HENDERSON, 1952). 

Através deste método a observação visual da amostra é direta e geralmente é possível 

detectar imediatamente mudanças físicas, como encolhimento, descoloração, perda das 

propriedades de escoamento livre, etc. (GÁL in DUCKWORTH, 1975). 

Na literatura é possível encontrar diversos dados de umidade relativa em função da 

temperatura para diversas soluções salinas saturadas; entre estes trabalhos pode-se destacar 

GREENSPAN (1977), STOKES e ROBINSON (1949), YOUNG (1967), WINK e SEARS 

(1950), WEXLER e HASEGAWA (1954), CARR e HARRIS (1949) e KITIC et al. (1986). 
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No trabalho de JARDIM (1987) pode-se observar a maneira com que as amostras das 

soluções salinas saturadas e de ácido sulfurico são preparadas. 

Com o objetivo de diminuir o período de tempo que leva o ensaw, métodos 

dinâmicos de fluxo contínuo foram propostos. O método dinâmico possui uma corrente de 

ar circulante que é utilizada para a transferência do vapor de água entrando ou saindo da 

amostra. A grande vantagem deste método é que a amostra é pesada continuamente sem 

perder a precisão e sempre em uma mesma taxa de fluxo de ar (GÁL in DUCKWORTH, 

1975). Estes equipamentos são apropriados para o estudo cinético, para simular os 

processos de secagem convectiva e para detectar pequenas mudanças estruturais na fase 

sorvente. 

O mais interessante nestes equipamentos de medidas dinâmicas é que se pode 

programar e controlar a umidade relativa e automatizar a operação de pesagem. Uma 

maneira simples é ajustar manualmente as umidades relativas desejadas e depois o 

equilíbrio atingido é reconhecido pelo peso constante da amostra obtido. Usando um 

temporizador eletrônico e uma unidade de programação de umidade relativa ou 

temperatura, as isotermas de sorção podem ser determinadas automaticamente. 

O método dinâmico para a obtenção de dados de sorção foi utilizado por 

MANTOVANI et al. (2000) para checar se o aumento de peso em um material polimérico 

em pó, neste caso glicolato de sódio proveniente do amido de batata, foi produzido apenas 

pela sorção de vapor. Através da curva UR em função da variação de massa de água, para a 

sorção e dessorção, observou-se pouca diferença entre as duas curvas e concluíram que o 

vapor de condensação entre as partículas poliméricas é quase desprezível. 

STEENDAM et al. (2001) estudaram o comportamento de sorção de um pó 

polimérico, poly (DL -lactic acid), com diferentes pesos moleculares utilizando um 

equipamento de sorção de vapor dinâmico DVS-1000 (Surface Measurement Systems Ltd., 

London, UK) equipado com uma microbalança Cahn D200. Eles observaram que a taxa de 

sorção diminuiu com o aumento do peso molecular. 

LANE e BUCKTON (2001) apresentaram a combinação de um equipamento de 

sorção de vapor dinâmico acoplado a uma microbalança (Dynamic Vapour Sorption- DVS, 

Surface Measurement Systems Ltd., London, UK) com um equipamento de espectroscopia 

próxima do infravermelho (Foss NIR Systems) para medir simultaneamente as mudanças 
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gravimétricas e espectroscópicas da lactose nas fases amorfa e cristalina. A utilização desta 

técnica combinada possibilitou a comprovação de que a lactose na fase amorfa perdeu 

pouca água antes da cristalização. 

HOGAN e BUCKTON (2001) também utilizaram a combinação do DVS e da 

espectroscopia próxima do infravermelho para mostrar a transição da "reffinose" no estado 

amorfo seco em spray dryer para a forma cristalizada, sem a característica perda de massa. 

2.3.2- Secador de Leito Fluidizado 

Segundo KUNII et al. (1977), a fluidização é a operação pela qual os sólidos finos 

são levados a um estado "quase líquido" através do contato com o gás ou com o líquido. Os 

leitos fluidizados, gás ou líquido, são chamados de leito jluidizado de fase densa. 

Segundo STRUMILLO e KUDRA (1986), o método da secagem em leito 

fluidizado consiste na passagem do agente de secagem, o gás aquecido, através de um leito 

de material que está apoiado sobre o distribuidor. Se a velocidade do gás for maior que a 

velocidade de fluidização crítica (ou velocidade de fluidização incipiente), ocorre uma 

expansão progressiva do leito até que alcance um estado semelhante ao de um líquido 

borbulhante. Este fenômeno é chamado de jluidização. 

A fluidização com ar quente é um método atraente para a secagem de muitos pós e 

produtos granulares úmidos. Essa técnica é utilizada industrialmente desde 1948, e hoje sua 

popularidade espalhou-se pela secagem de minerais triturados, fertilizantes, areia, produtos 

farmacêuticos, e muitos outros. As vantagens no uso da fluidização são o eficiente contato 

gás/sólido, ser brando com as partículas e não possuir partes móveis e, com isso, diminui o 

custo de operação (REA Y in GELDART, 1986). 

Os secadores de leito fluidizado podem ser batelada ou contínuos. Os secadores 

batelada são usados para produção em pequena escala, como por exemplo, na indústria 

farmacêutica e de pigmentos. Os secadores contínuos são usados em produções em maior 

escala, como por exemplo, na secagem de minerais triturados (REA Y e BAKER in 

DAVIDSON etal., 1985). 
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Em geral todas as propriedades das partículas e do gás são independentes, mas na 

prática uma delas pode ser limitada ao que é comercialmente válido, como mostrado na 

Tabela 2.2, e assim influenciar no processo de fluidização. 

Tabela 2.2 - Parâmetros que influenciam o comportamento da fluidização (GELDART, 

HARNBY e WONG, 1984). 

VARIÁVEIS INDEPENDENTES 

PROPRIEDADES DA PARTÍCULA 

densidade, tamanho 

distribuição de tamanho 

forma, dureza 

rugosidade da superfície 

porosidade 

pressão total 

tem eratura 

PROPRIEDADES DO GÁS 

densidade 

viscosidade 

umidade relativa (%RH) 

VARIÁVEIS DEPENDENTES 

forças de van der Wa!ls, forças capilares 

eletrostáticas, adsorção do gás 

Os materiais adequados para serem utilizados em um leito fluidizado devem estar 

de acordo com os seguintes critérios (HOVMAD in MUJUMDAR, 1995): 

• a dimensão da partícula deve estar entre 20f!m e 1 Omm para evitar canais preferenciais. 

As partículas finas tendem a aglomerar-se e apresentar uma fluidização de baixa 

qualidade, em um equipamento convencional, 

• as partículas devem ter formas razoavelmente regulares, e a distribuição de tamanho da 

partícula deve ser limitada para não ocorrer arraste excessivo dos finos. 

O processo de fluidização pode ser classificado em dois tipos, fluidização 

homogênea e fluidização heterogênea. A Tabela 2.3 descreve as principais diferenças entre 

os dois tipos de fluidização. 



I 
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Tabela 23 - Tipos de Fluidização 

FLUIDIZAÇÃO HOMOGÊNEA FLUIDIZAÇÃO HETEROGÊNEA 

Pequenas diferenças entre PP e pg Grandes diferenças entre PP e pg 

Não há formação de bolhas Regimes de fluidização: Particulada, Bubbling, 

Slug, Turbulenta, Rápida 
I 

Velocidade de escoamento baixa Altas velocidades de escoamento 

Expansão uniforme do leito Movimento irregular das partículas (aleatório). I 

Segundo STRUMILLO e KUDRA (1986), as principais vantagens do secador de 

leito fluidizado são: 

+ a fluidez do leito facilita a performance do equipamento, mesmo quando utilizado em 

grande escala; 

+ não existem partes móveis no interior do equipamento; 

+ boas condições para transferência de calor e de massa, devido ao contato; 

+ pode-se utilizar outras fontes de energia para o aquecimento, como radiadores, 

aquecedores internos, etc.; e, 

+ apresenta boa mistura do material no leito. 

O processo de fluidização pode ser descrito como um fluido escoando através de 

um leito de partículas relativamente finas, como pode ser visto na Figura 2.8. Com uma 

baixa velocidade de escoamento, o fluido simplesmente penetra entre os poros das 

partículas estacionárias; como em um leito fzxo. 

Com um pequeno aumento na velocidade de escoamento, as partículas movem-se 

separadas e poucas são vistas vibradas e se movendo em algumas regiões restritas do leito, 

esse é o chamado leito expandido, 

Em uma velocidade de escoamento um pouco mais alta, todas as partículas estão 

suspensas no escoamento do gás ou do líquido. Nesse ponto o atrito entre o fluido e a 

partícula compensa o peso da partícula, e a queda de pressão em qualquer seção do leito é 
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aproximadamente igual ao peso aparente das partículas. O leito está fluidizado e é chamado 

de leito jluidizado incipiente ou leito na mínima jluidização. 

Leito Fixo 1 

I 

{~~l~~ 
Gás ou Liquido 

(baixa velocidade) 

(a) 

Slugging 
{slug axial) 

i.~· ., ,,! 

\r t( 
! j 

GOs 

(e) 

Minima 
Fluidizaçao , 

.;'! 1( 
Gás ou Liquido 

(b) 

Slugging 
(slugs planos) 

*i''''1 

' 
' t ( 

GOs 

(C) 

(g) 

(d) 

Fluidlza.çao em Fase 
Leve com Transporte 

Pneumático 

i ;---- ---
\. J! 
Gás ou Liquido 
(alta velocidade) 

(h) 

Figura 2.8- Várias formas de contato de uma batelada de sólidos pelo fluido (KUNII e 

LEVENSPIEL, 1991). 

Nos sistemas líquido - sólido, um aumento na velocidade de escoamento até um 

valor próximo da mínima fluidização resulta numa expansão suave e progressiva do leito, e 

é chamado de leito líquido jluidizado. 

Os sistemas gás - sólido comportam-se de modo diferente. Aumentando a 

velocidade de escoamento além da mínima fluidização, pode-se observar a formação de 

borbulhamento e canalizações do gás. Com uma alta velocidade de escoamento, a agitação 
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e o movimento das partículas é mais vigoroso, que é o chamado leito fluidizado agregativo, 

leito fluidizado borbulhante ou, simplesmente, leito gás fluidizado. 

Aumentando ainda mais a velocidade do gás, o leito deixa o clássico regime 

borbulhante e entra no regime de fluidização turbulenta, fluidização rápida e finalmente, 

transporte pneumático em fase diluída; esses regimes são caracterizados pelo arraste de um 

número significativo de partículas até o topo do leito. A operação em estado estacionário é 

mantida pela separação dos sólidos elutriados em ciclones e pela sua reinjeção no fundo do 

leito. Os leitos fluidizados com alta velocidade do gás apresentam uma separação entre a 

região concentrada no fundo do leito e a região diluída no topo, que é pouco nítida, e dá 

origem a uma região de transição relativamente longa entre as duas outras regiões. Em 

velocidades características do transporte pneumático, as regiões densa inferior e de 

transição desaparecem, restando o escoamento em fase diluída. Numa taxa de escoamento 

suficientemente alta, a velocidade terminal das partículas é excedida e a superficie livre 

acima do leito desaparece, então as partículas são arrastadas para fora do leito com a 

corrente de gás, que é o chamado leito fluidizado disperso com o transporte pneumático 

dos sólidos (PÉCORA, 1995). 

Nos secadores "flash" pneumático, os materiais processados estão no estado físico 

de sólidos particulados. Estes sólidos, quando injetados no fluxo de gás que fornece energia 

para o transporte e para a troca de calor, podem ser secos, aquecidos ou resfriados 

dependendo da temperatura inicial do gás e das partículas. O termo "flash" infere que o 

tempo de duração do tratamento térmico é muito curto, reduzido a alguns segundos ou 

décimos de segundos, e a altas temperaturas (SALVADOR e PONS, 2000). 

O secador "flash" pneumático pode ser usado na secagem de materiais que 

apresentam alto conteúdo de umidade, sensíveis à temperatura e apresentando uma alta 

eficiência térmica. A umidade é "flasheada" com ar quente a altas velocidades, enquanto o 

produto permanece a uma temperatura baixa, na faixa de 60 a 120°C, com um tempo de 

residência curto. Este secador é usado para produtos alimentícios, fibras de madeira, 

detergentes e produtos químicos orgânicos (CHEMICAL ONLINE, 2003). 

No leito fluidizado, o estado de suspensão das partículas é obtido pela passagem 

da corrente de gás, numa certa velocidade, através do leito de partículas de diâmetro dp; o 

leito formado dessa maneira é caracterizado por sua porosidade ( s ). Para cada tipo de 
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secador existe uma faixa de variação dos parâmetros chamada de faixa de performance do 

equipamento. 

O diagrama b.P versus u0 é muito útil para se ter uma indicação da qualidade da 

fluidização, especialmente quando não é possível se fazer observações visuais. A Figura 2.9 

apresenta o comportamento fluidodinâmico de um leito de areia com distribuição de 

tamanho uniforme (160).lm), sendo típico em sistemas com distribuição uniforme de 

tamanho e para partículas não tão pequenas. 

Sr-----.--,--~,-,,-----ry----~--~----. 

Leito Fixo - ' - leito Fluidilado 

Slope .. 1 

I 
5 10 50 

U0 (cm/s) 

Figura 2.9- Queda de pressão em função da velocidade do gás para um leito de partículas 

de areia com tamanho uniforme (KUNII e LEVENSPIEL, 1991 ). 

Para velocidades de escoamento (u0) relativamente baixas em leito fixo, a queda 

de pressão é aproximadamente proporcional à velocidade do gás e geralmente atinge um 

valor de queda de pressão máxima (& máx), um pouco maior que a pressão estática no leito. 

A equação 2.7 apresenta esta relação, considerando que para baixos valores de u0, o 

primeiro termo da equação é predominante. 

(2.7) 

em que dp- diâmetro da partícula (J.lm) 

H 0 - altura de leito fixo (m) 
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uo- velocidade superficial do gás através do leito de partículas sólidas (rn!s) 

&0 porosidade do leito fixo 

fl- viscosidade do gás (kg/m.s) 

lj;,- esfericidade da partícula 

p- densidade do gás (kg/m3
) 

Com um novo aumento na velocidade do gás, a porosidade aumenta de s0 para Smf, 

resultando na diminuição da queda de pressão para a pressão estática do leito, dada pela 

equação 2.8, na condição de mínima fluidização. 

(2.8) 

em que g- aceleração da gravidade (rn!s2
) 

Hm1- altura do leito de partículas na mínima fluidização (m) 

&mf- porosidade do leito na mínima fluidização 

Com a velocidade do gás próxima da mínima fluidização, ocorre a expansão do 

leito e pode-se observar bolhas de gás presente, resultando numa não-homogeneidade. 

Apesar deste aumento na velocidade do gás, a queda de pressão permanece praticamente 

constante (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 

Quando a velocidade do gás diminui, as partículas fluidizadas mostradas na Figura 

2.9 estabelecem uma forma próxima do leito fixo de porosidade &mf· Fechando o fluxo de 

gás, uma leve vibração do leito reduzirá sua porosidade para o valor inicial &0• Geralmente, 

Umf é considerada como sendo a interseção da linha M versus u0 para o leito fixo de 

porosidade &mf. com a linha horizontal correspondente à ~' (ponto A) (KUNII e 

LEVENSPIEL, !991). 

Considerando o diagrama M versus u0 para partículas com ampla distribuição de 

tamanho, apresentado na Figura 2.1 O, quando a velocidade do gás (uo) é aumentada através 



~c~ap~í~ru~lo~II~-~R~e~v~ís~ã~o~B~i~bl~ío~w~a~·fi~Ic~a ______________________________________________ 32 

do leito de sólidos, as partículas menores estão aptas a ocupar os espaços vazios entre as 

partículas maiores e fluidizar, enquanto as partículas maiores permanecem paradas. Então, 

ocorre uma fluidização parcial, fornecendo um valor de LJP intermediário. Aumentando a 

velocidade do gás, LJP se aproxima de %, , mostrando que todos os sólidos fluidizam. A 

Figura 2J O, típica para estes casos, mostra que a histerese é desprezível (KUNII e 

LEVENSPIEL, 1991). 
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Figura 2JO- Curva de fluidização (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 

Para misturas contendo partículas grandes (dp > lmm), pode ocorrer segregação e 

acomodação das partículas, fornecendo um aumento em LJP e a histerese na curva LJP 

versus u0. No entanto, esta histerese pode desaparecer quando o leito contém uma fração 

suficientemente grande de finos. Nos sistemas com mistura de partículas Umf é definida, por 

convenção, pela interseção da linha .dp versus u0 para leito fixo com a linha %, (ponto B 

na Figura 2.10) (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). Entretanto, para operar o leito em regime 

de fluidização completa, Uo é maior que a velocidade de mínima fluidização completa. 

A velocidade do gás que caracteriza a transição do leito fixo para o leito fluidizado 

é chamada velocidade de mínima fluidização (u,if). No início da fluidização a porosidade é 

um pouco maior que em um leito empacotado. Então Umfi para leitos com ampla 
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distribuição de tamanho das partículas, é determinada pela combinação das equações (2. 7) e 

(2.8), que em geral é uma equação quadrática (KUNII e LEVENSPIEL, 1977): 

ou 

(2.1 O) 

em que Rep, mfé o número de Reynolds da partícula na mínima fluidização. 

A velocidade de arraste ( ug1) corresponde à velocidade em que as partículas serão 

arrastadas para fora do equipamento. Assim, a velocidade de fluidização deverá estar na 

faixa entre a velocidade de mínima fluidização ( umf) e a velocidade de arraste ( ug,) 

(STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

No caso em que as partículas são muito pequenas, a equação (2.9) é simplificada 

para (KUNII e LEVENSPIEL, 1991): 

Rep,mf < 20 (2.11) 

Para partículas muito grandes, 

(2.12) 

Outra equação bastante utilizada é a equação de Wen e Yu (STRUMILLO e 

KUDRA, 1986) mostrada a seguir: 
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(2.13) 

paraRe< 20: 
d~(p -p)·g 

u = p 
mf 1650,u 

(2.14) 

para R e > 1000: (2. 15) 

Se as informações de E:mf e de </J, estão disponíveis, as equações (2.9), (2.1 0), (2. li) 

ou (2. 12) devem ser usadas, porque se espera que elas forneçam predições mais confiáveis 

de UmJ(KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 

A facilidade com que as partículas fluidizam e as condições de operação da 

fluidização variam muito nos sistemas gás-sólido. Um fator importante na fluidização é o 

tamanho e a distribuição de tamanho das partículas. Se as partículas são finas e/ou tendem a 

se aglomerar quando úmidas, uma agitação ou vibração do leito de partículas se faz 

necessária para que a fluidização seja mantida (KUNII e LEVENSPIEL, 1977). 

2.4- Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente 

O movimento de materiais granulares em um secador, seja de leito fluidizado ou 

um outro qualquer, pode ser obtido através da movimentação mecânica do equipamento 

(como por exemplo: secador rotativo, secador de leito fluidizado vibrado) ou pela agitação 

do leito de partículas dentro do equipamento através de um agitador mecânico. O processo 

de agitação do material no leito tem sido estudado para materiais dificeis de fluidizar ou 

para materiais sujeitos à formação de canais preferenciais. 

Em 1955, REED e FENSKE estudaram os efeitos da agitação mecânica na 

fluidização de sólidos e concluíram, entre outras coisas, que a ação dos agitadores auxilia 
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no movimento de materiais particulados dentro do leito. Concluíram que a agitação, quando 

usada, melhora a fluidização em todo o leito e, tem a vantagem de aumentar a taxa de 

transferência de calor entre o agente de secagem (ar) e as superfícies que estão em contato 

com o leito fluidizado de pequena escala. 

No trabalho realizado por BREKKEN et al. (1970) para farinha de trigo úmida, na 

faixa de tamanho de 10!-lm < dp < 39!-lm, foi verificado a caracteristica coesiva do material 

devido à aglomeração do material e à formação de caminhos preferenciais do gás, 

acarretando na ausência do regime de fluidização se utilizado um leito fluidizado 

convencional. Eles utilizaram um agitador mecânico com baixa rotação localizado logo 

acima do prato distribuidor (aproximadamente 0,48cm acima), Com os resultados obtidos, 

foi verificado que a coesividade do material, além de dificultar a fluidização, interfere nas 

características fluidodinâmicas do leito, aumentando a velocidade de mínima fluidização, 

proporcionando uma perda de carga adimensional muito menor que 1 e assim, prejudicando 

a circulação e a movimentação dos sólidos no interior do leito, interferindo na taxa de 

transferência de calor e de massa. Também concluíram que a principal vantagem no uso do 

agitador é prevenir a formação dos canais preferenciais do gás. A perda de carga 

adimensional é definida como sendo o Índice de Fluidização (FI), que é a razão entre a 

queda de pressão no leito pelo peso das partículas por unidade de área da seção transversal 

do leito; e se FI<<l ocorre a formação dos canais preferenciais, 

KUIPERS et a/. (1996) utilizaram um outro tipo de leito fluidizado chamado leito 

jluidizado agito-vibrado; e que foi utilizado para fécula de batata classificada como 

pertencente ao grupo C, segundo a classificação de Geldart. Para a fécula de batata com 

13% de umidade em base seca, a formação de canais preferenciais é eliminada somente 

com o uso da agitação mecânica. Somente com a vibração do distribuidor de gás, pode-se 

eliminar os canais na parte inferior do leito e também pode-se destruir as aglomerações na 

parte superior. Eles concluíram que, com a combinação da agitação e da vibração é possível 

eliminar os canais preferenciais e as aglomerações da fécula de batata, possibilitando uma 

fluidização homogênea, 

O uso de agitação mecânica em leito fluidizado também tem sido estudado para 

outros tipos de materiais que não sejam coesivos como grãos de sorgo, areia, magnetita, 

pérolas de vidro, resinas de nylon ou acrílicas. BEECKMANS e YU (1992) avaliaram a 

separação contínua de partículas por um leito mecanicamente fluidizado usando sistemas de 
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dois (areia e magnetita) e três componentes (areia, pérolas de vidro e resina de nylon ou 

acrilica); e concluíram que, em condições favoráveis, a separação era completa para o 

sistema de três componentes, mas foi relativamente pobre para o sistema areia e magnetita, 

que em leitos convencionais apresenta forte segregação. BRUNELLO e NASCIMENTO 

(1992) estudaram a secagem de grãos de sorgo em um leito raso agitado mecanicamente, 

variando a temperatura e a velocidade do ar e a massa de sólidos; obtiveram uma correlação 

geral baseada na solução em série da lei de Fick, supondo que a difusividade da água no 

interior do sólido é função da temperatura. 

MALHOTRA et al. (1988) estudaram a transferência de calor parede- partícula na 

operação de secagem de um material granular, neste caso utilizou-se esferas de vidro, em 

um vaso bidimensional agitado por pás móveis. Os efeitos da altura da pá e da sua 

velocidade, e da altura do leito foram observados; e os pesquisadores encontraram que a 

razão altura do leito I altura da pá era muito importante, se comparado com a velocidade da 

pá, pois influenciava no movimento das partículas no interior do leito. 

MALHOTRA et al. (1990) avaliaram o coeficiente de transferência de calor 

superficie - leito em um secador de leito agitado; também foram discutidos os efeitos da 

velocidade de rotação, o número de pás, a forma, o tamanho e a distribuição das partículas, 

a superficie pegajosa da partícula e a distância entre a pá e a parede. 

As principais conclusões do estudo de MALHOTRA et al. (1990) foram que: 

- a presença de umidade superficial pode inibir a mistura de sólidos no leito; 

- o torque necessário para agitar o leito é menor para partículas esféricas secas se 

comparado às úmidas; 

- o torque necessário para agitação é menor para pás perfuradas se comparado com as não 

perfuradas em um leito de partículas secas de escoamento livre. Em leitos de partículas 

pegajosas ou úmidas, a redução do torque acima de 35% é atingida com pás perfuradas para 

partículas esféricas e não esféricas, sem afetar a qualidade da mistura, 

- as partículas que se deslocam na região aberta entre a pá e a parede do leito são 

fortemente afetadas pela natureza das partículas; a região aberta é muito pequena para 

partículas esféricas com escoamento livre e muito grande para partículas de arroz não 

esféricas e rugosas. 
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DENCS (1996) estudou a velocidade local das partículas em um leito fluidizado 

agitado, utilizando uma sonda de fibra ótica. Esse estudo foi realizado para uma 

comparação entre o movimento das partículas num leito fluidizado convencional e um leito 

fluidizado agitado mecanicamente. A velocidade local foi estudada ao longo da altura e do 

diâmetro do leito, e como função da velocidade de fluidização do gás e do número de 

rotações do agitador, Concluiu-se, principalmente, que a velocidade média está próxima de 

uma correlação com a fração de vazios de um leito fluidizado denso, e depende da altura do 

leito, do número de rotações do agitador e, depende principalmente da velocidade de 

fluidização do gás. Com o uso do agitador, a velocidade média das partículas toma-se 

maior e seu movimento torna-se mais uniforme. 

AMBROSIO (1999) estudou a secagem de um ácido orgânico cristalino, o ácido 

2-hidroxibenzóico proveniente úmido da indústria, em leito fluidizado agitado 

mecanicamente (LF AM). A temperatura do gás de secagem e a velocidade do gás, que foi 

mantida constante, foram determinadas experimentalmente através da realização de testes 

preliminares. Através da análise de distribuição granulométrica do sólido úmido, utilizando 

o Malvern Master Sizer de Difração Laser, o autor determinou que o diâmetro médio (dp) 

das partículas era de 80flm. Quando seco, este sólido pertence ao grupo A segundo a 

classificação de Geldart; mas, através de testes preliminares, determinou-se que quando o 

sólido está úmido não é capaz de fluidizar em um leito convencional porque ocorre a 

formação de aglomerados e de canais preferenciais do agente de secagem. 

Os resultados obtidos por AMBROSIO (1999), e também apresentados nos 

trabalhos de AMBROSIO, TARANTO e LEISTNER (2000) e de AMBROSIO e 

TARANTO (200 1 ), com relação às curvas de secagem obtidas utilizando o secador de leito 

fluidizado agitado mecanicamente podem ser observados através da Figura 2.11. 

Através da Figura 2.11 os autores observaram que a secagem do ácido 2-

hidroxibenzóico ocorre principalmente no periodo de taxa constante; e concluíram que a 

utilização da agitação mecânica no interior do leito quebra os aglomerados das partículas e 

evita a formação dos canais preferenciais do gás, distribuindo de maneira uniforme o gás e 

melhorando a circulação e a secagem do sólido. 
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Figura 2.11 -Curva de secagem do ácido 2-hidroxibenzóico utilizando o secador de leito 

fluidizado agitado mecanicamente. T= 65°C, X;"' 15%b.s., Jif= 64,55ppm 

2.5 -Leito Fluidizado Pulsado Rotativo 

Há muitos anos, na engenharia química, existe um grande interesse em utilizar 

vários tipos de vibração para melhorar as transferências de momento, calor e massa. Esta 

tendência tem sido demonstrada no processo de secagem que utiliza a vibração do 

distribuidor de gás (leito vibrofluidizado) e também pela pulsação da corrente de gás (leito 

fluidizado pulsado) (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

A Figura 2.12 apresenta uma comparação entre a operação do secador de leito 

fluídizado e os secadores vibrados e pulsados. 

O princípio de funcionamento do leito fluidizado pulsado é o deslocamento cíclico 

da corrente de gás; e este equipamento cria novas perspectivas para a secagem de materiais 

granulares de diferentes tipos, como polipropileno reciclado em pó, "thiohexame sugar" 

(acelerador de borracha), produtos farmacêuticos granulares (cálcio glucônico, 

pentaeritritol e aceno!), extrato de frutas ( Cynosbaty fructus ), sal marinho, açúcar granulado 

(BLACHA-JURKIEWICZ et a!., 1987; GA WRZYNSKI et al., 1989; GA WRZYNSKI et 

ai, 1998; GA WRZYNSKI et a!, 1996; JlNESCU et a!., 2000). 
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Figura 2.12- Faixa de aplicação do secador indicado pelas curvas de cinética de secagem e 

de temperatura (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 

No Jeito fluidizado pulsado, o ar com vazão constante é direcionado para o interior 

do Jeito através de um distribuidor, que garante o deslocamento cíclico do gás na câmara 

plena do equipamento. O gás perrneia através do prato perfurado, localizado acima da 

câmara plena suportando o Jeito de partículas, e entre as partículas causando sua pulsação. 

As Figuras 2.13 e 2.14 apresentam dois exemplos de um leito fluidizado pulsado 

(BLACHA-JURKIEWICZ et al., 1987; GA WRZYNSKI et a!, 1989). 

O Jeito fluidizado pulsado pode ser rnulticârnara, com um deslocamento cíclico de 

urna corrente do gás; em que o ar com vazão constante é fornecido ao leito através de um 

distribuidor, que garante o deslocamento cíclico do gás através das câmaras individuais do 

leito para ocorrer a fluidização. O sólido é apoiado sobre urna tela, e a corrente de gás 
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deslocada permeia através da tela e da camada de material, causando sua pulsação 

(BLACHA-JURKIEWICZ et ai., 1987; GA WRZYNSKI et al., 1989). A Figura 2.13 

apresenta um diagrama de um leito pulsof!uidizado de três câmaras. 

I 
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Figura 2.13 -Diagrama de um equipamento de leito pulsof!uidizado de três câmaras com 

deslocamento da corrente de gás (GA WRZYNSKI et al., 1989). 

A "pulsação" da corrente de gás fornece certas vantagens em relação ao leito 

f!uidizado convencional, especialmente uma redução apreciável na vazão de gás. Estudos 

realizados em escala industrial também mostraram uma economia de energia de cerca de 

50%, uma vez que não ocorre a perda de energia mecânica durante o processo, utilizando 

esse tipo de equipamento (JEZOWSKA, 1993). Em 1996, GA WRZYNSKI et al. 

observaram que as pulsações do ar quente, utilizado na secagem de açúcar granulado, 

promovem a fluidização do leito, proporcionando uma mistura intensa e a área interfacial 

desenvolvida melhora o desempenho do processo de secagem. 

O distribuidor de gás é parte integrante do leito fluidizado pulsado com 

deslocamento cíclico da corrente de gás. A Figura 2.14 apresenta um modelo de 

distribuidor de gás para um leito com três câmaras (BLACHA-JURKIEWICZ et al., 1987; 

GA WRZYNSKI et al., 1989). 
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Figura 2.14- Estrutura do distribuidor de gás do leito pulsofluidizado de três câmaras com 

deslocamento da corrente de gás. 1- caixa com 3 saídas de gás, 2- disco direcionador 

do gás para as câmaras individuais, 3- junta, 4- estrutura com as saídas dos tubos, 5-

mola de compressão, 6- disco com junta (GA WRZYNSKI et al., 1989). 

Um outro tipo de equipamento que está sendo estudado é o leito fluidizado 

pulsado rotativo. Neste leito, o distribuidor multi-orificios está dividido em dois elementos: 

o prato perfurado que serve de suporte para o leito de partículas e para distribuir o gás, e o 

disco rotativo plano que periodicamente distribui o gás em toda a área da seção do prato 

perfurado. A Figura 2.15 mostra esquematicamente este sistema (ELENKOV e DJURKOV, 

1992). 
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Figura 2.15- Esquema do leito fluidizado pulsado rotativo (ELENKOV e DJURKOV, 

1992). 



~c~ap~í~ru~lo~I~I~-~R~e~v'~·s~~wB~i~bl~io~g~a~·fi~c~a------------------------------------------~42 

Quando o disco está fixo, formam-se alguns jorros dependendo do número de 

orifícios presentes, e por isso o processo comporta-se como um leito de jorro. Quando a 

velocidade de rotação do disco é baixa, os jorros giram e entre eles existem áreas de leito 

fixo. Quando a velocidade de rotação do disco é alta, todo o leito de partículas é fluidizado 

como um leito fluidizado convencional. A principal vantagem deste método, comparando 

com o leito de jorro e o leito fluidizado convencional, é que em toda a área do leito 

formam-se altas velocidades do gás nos orifícios da placa perfurada, e por isso não existem 

áreas com baixa percolação do gás através do leito. Uma alta velocidade de rotação do 

disco leva a um movimento uniforme das partículas dentro do leito. O estabelecimento do 

movimento das partículas é influenciado pelo diâmetro do leito, pela abertura e pela 

configuração da placa perfurada e do disco rotativo e por sua freqüência de rotação 

(ELENKOV e DJURKOV, 1992). 

Segundo ELENKOV e DJURKOV (1992), nos estudos utilizando partículas de 

teflon (forma cúbica de 4x4x4mm e cilíndrica com d=5mm e h=5mm) e partículas esféricas 

(d=9mm) e sob uma freqüência aproximadamente fixa e maior que 2Hz, a transição de leito 

fixo para leito fluidizado e a queda de pressão do leito eram independentes da forma e do 

tamanho da partícula e da freqüência de rotação do disco. 

O leito fluidizado pulsado rotativo tem sido muito bem aplicado na secagem de 

produtos cristalinos que têm a capacidade de se agregar ou grudar, como o açúcar cristal, o 

sal marinho, etc., bem como na secagem de produtos biológicos que possuem alto conteúdo 

de umidade, como sementes de girassol, entre outras (DJURKOV, 1998; GA WRZYNSKI e 

GLASER, 1996; ELENKOV e DJURKOV, 1992). 

DJURKOV (1998) fez um estudo para formular um modelo físico do movimento 

das fases sólida e gasosa utilizando o leito fluidizado pulsado rotativo e com este modelo 

foi possível deduzir um modelo matemático para o cálculo da queda de pressão no leito. 

Este modelo foi aplicado na dedução de equações que descrevem a queda de pressão de um 

leito de material composto por esferas de vidro (diâmetros de 4 e 6mm), de cilindros de 

Teflon (d=5mm e h=5mm) e cubos de Teflon (4 x 4 x 4mm). O modelo obtido para a queda 

de pressão do leito foi: 
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em que: H = mg (1- _e_) 
A P, 

A -área da seção transversal (m2
) 

g- aceleração da gravidade (rn!s2
) 

m -massa de sólido (kg) 

L1P- queda de pressão (Pa) 

u- velocidade do gás (m/s) 

Umf- velocidade mínima de fluidização (m/s) 

p- densidade do gás (g/cm3
) 

p,- densidade do sólido (g/cm3
) 

(2.16) 

(2.17) 

JINESCU et al. (2000) estudaram o processo de secagem de biomateriais em pó 

através da intensificação do processo de fluidização. Tal intensificação da fluidização foi 

feita de três maneiras: pela adição de partículas inertes, através de fluidização com um 

agitador mecânico e com a fluidização pulsada. Em relação à adição de inertes, foram 

estabelecidos o diâmetro e a porcentagem ótima de adição do inerte para garantir uma 

menor velocidade de mínima fluidização. Em relação a fluidização com agitador mecânico, 

verificou-se que a velocidade de mínima fluidização diminui com o aumento da freqüência 

do agitador. Para a fluidização pulsada, foi observada uma diminuição da queda de pressão 

mínima e da velocidade mínima de fluidização com o aumento da freqüência de pulsação. 

Segundo ELENKOV e DJURKOV (2000), DJURKOV (2001), o leito fluidizado 

pulsado rotativo apresenta curvas de fluidização similares às curvas do leito fluidizado 

convencional, como pode ser observado na Figura 2.16 que mostra alguns dos resultados 

obtidos. Nesta figura pode-se notar que a queda de pressão do leito muda gradualmente 

com a passagem de leito fixo para leito fluidizado, e que a razão miA (massa de material/ 

área da seção transversal da grade) tem grande influência sobre a queda de pressão do leito. 
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Figura 2.16- Curvas de fluidização para o leito fluidizado pulsado rotativo (ELENKOV e 

DJURKOV, 2000; DJURKOV, 2001). 
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Na Figura 2.16 tem-se que LJP1eito é a queda de pressão no leito (Pa); W, é a 

velocidade do gás (rnls) ef.otaçãoé a freqüência de rotação do disco(Hz). 

Dando continuidade a este trabalho, ELENKOV e DJURKOV (2000) e 

DJURKOV (2001) encontraram uma relação que pode ser usada para calcular a queda de 

pressão do leito, a queda de pressão da grade suporte e a queda de pressão total (leito + 

grade), que pode ser expressa pela equação: 

n 
M=k.uar 

em que LJP- queda de pressão total, do leito ou da grade (Pa); 

k e n- coeficientes da regressão, 

Uar- velocidade do ar através da área da seção transversal (rnls) 

(2.18) 
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Com relação ao cálculo da velocidade mínima de fluidização, ELENKOV e 

DJURKOV (1992), ELENKOV e DJURKOV (2000) DJURKOV (2001) recomendam a 

seguinte equação: 

em que: a e b são os coeficientes da regressão; 

Ar=g·d!·p.·(p, -p,) 
fl2 

dp- diâmetro equivalente da partícula (m) 

2.5.1- Cinéticas de Secagem para o Leito Fluidizado Pulsado Rotativo 

(2.!9) 

Nos estudos de BLACHA-JURKIEWICZ et al. (1987) e GA WRZYNSKl et al. 

(1989) mostrou-se que a secagem num secador de leito pulsofluidizado em batelada é 

caracterizada por uma considerável uniformidade da distribuição de umidade em toda a 

massa do material que está a secar. Este processo ocorre com alta intensidade, comparado à 

intensidade do leito fluidizado convencional, e com uma considerável redução no consumo 

de gás. 

No segundo período de secagem, a taxa de secagem e o conteúdo de umidade 

instantâneo no material são limitados pelo transporte interno da umidade; por esta razão, a 

influência da velocidade da fase gasosa é muito pequena. Além disso, deve-se fixar que os 

valores das velocidades no leito fluidizado pulsado, similar àquelas do leito fluidizado 

convencional, dependem das condições fluidodinãmicas do equipamento. Para um material 

sólido ser seco no período de taxa decrescente, estas velocidades geralmente são muito 

maiores que o valores requeridos pelas cinéticas de transferência de massa (BLACHA

JURKlEWICZ et al., 1987; GA WRZYNSKl et al., 1989). 
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No trabalho de GA WRZYNSKI et al. (1998), em que foram utilizadas partículas 

de polipropileno e um leito fluidizado pulsado de três câmaras, os dados de cinética de 

secagem foram interpretados em função das curvas de secagem e das curvas de 

temperatura, obtidos para diferentes velocidades do ar, alturas do leito fixo e temperaturas 

do ar, apresentados na Figura 2.17. 
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Figura 2.17 - Curvas de conteúdo de umidade e de temperatura versus tempo 
(GA WRZYNSKI et al., 1998): 

(a) Xi- 30%, u = 0,23mls, T= 50°C, Ho = 0,2m; 

(b) Xi- 35%, u = 0,2lm/s, T= 70°C, H0 = O,lm 

As curvas representativas destes resultados, apresentadas na Figura 2.17, mostram 

a diminuição do conteúdo de umidade do material ao longo da secagem, que coincide com 

a temperatura constante do material igual a temperatura de bulbo úmido, para o período de 

taxa de secagem constante. 

2.6- Fluidez de Materiais Sólidos 

A fluidez de um produto sólido é difícil de ser definida com precisão pois é muito 

susceptível às propriedades das partículas sólidas. As propriedades de escoamento de um 
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sólido devem ser determinadas para o controle de qualidade das matérias-primas com o 

objetivo de manter a uniformidade do produto e também evitar situações em que possam 

acarretar problemas no processo. 

A escoabilidade de sólidos e seu comportamento sob pressão, temperatura e 

umidade são importantes nas operações de manuseio e processamento, tais como a 

estocagem em silos, transporte, formulação e mistura, compressão e empacotamento 

(TEUNOU et al., 1999). 

Uma partícula sólida apresenta características próprias como ângulo de repouso, 

ãngulo de queda, capacidade de empacotamento que exercem influência no seu 

comportamento, de escoabilidade ou aglomeração, durante o manuseio, transporte ou 

armazenamento. Tais características dependem das propriedades das partículas como o 

tamanho médio, a distribuição de tamanho e de suas características morfológicas. As 

propriedades de escoamento de sólidos são influenciadas por qualquer fator que tenha 

efeito sobre as interações partícula- partícula (DELEUIL et al., 1994). 

As medidas de densidade aparente têm sido usadas como indicação da 

escoabilidade de partículas sólidas. As densidades aparentes são classificadas como: 

- densidade aerada ou "bulk" (pb): é obtida pelo derramamento de uma massa de amostra, 

a partir de uma altura fixa, em um recipiente de volume conhecido; 

- densidade empacotada ou "tap" (p,): é obtida pelo derramamento de uma massa de 

amostra, a partir de uma altura fixa, em um recipiente de volume conhecido, aplicando no 

recipiente um determinado número de batidas de mesma intensidade. 

A razão entre a densidade empacotada e a densidade aerada é chamada de Razão 

de Hausner (HR), foi assim chamada por GREY e BEDDOW (1968), e é bastante útil para 

medir a coesão de partículas sólidas (ABDULLAH e GELDART, 1999). A coesividade, 

por sua vez, traduz a tendência do material de aglomerar pela ação de forças de atração 

exercidas entre as partículas (forças de van der Walls, forças eletrostáticas, pontes sólidas 

ou líquidas) (DIAS e RÉ, 2001). A Razão de Hausner tem sido bastante utilizada 

industrialmente como uma propriedade de caracterização de partículas sólidas. 

O termo Razão de Hausner foi retirado do trabalho desenvolvido por Hausner em 

1967, no qual foram medidas as densidades aerada e empacotada de três amostras de cobre 
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com distribuição de tamanho da partícula similar, mas de formas diferentes (esférica, 

irregular e flocos), Hausner concluiu que as partículas menos esféricas têm a maior razão 

entre a densidade empacotada e a densidade aerada, para o sólido estudado, Outros testes 

com tungstênio em pó mostraram que a razão entre as densidades diminuiu com o aumento 

do tamanho da partícula, As condições de fricção entre as partículas podem ser alteradas 

através de mudanças na superficie da partícula, com a adição de lubrificantes, e mudanças 

no meio que circunda as partículas, Hausner ainda fez testes com dois tipos de pó de ferro 

eletrostático, ou seja, uma amostra oxidada (in natura) e a outra amostra com a superfície 

limpa (reduzida), e os resultados confirmaram que o material oxidado possui uma 

densidade aerada maior, o que indica uma fricção menor quando comparado com o material 

de superficie limpa (HAUSNER, 1967, apud ABDULLAH e GELDART, 1999} 

GELDART, HARNBY e WONG (1984) sugeriram que a Razão de Hausner (HR) 

facilita a distinção entre partículas de boa escoabilidade (partículas do grupo A) e partículas 

coesivas de difícil escoabilidade (partículas do grupo C), Eles ainda classificaram que 

sólidos que apresentam HR > 1,40 pertencem ao grupo C; sólidos com HR < 1,25 são do 

grupo A, B ou D; e os sólidos na faixa 1,25 < HR < 1,40 são do grupo de transição AC, que 

possuem características de ambos os grupos, A e C 

ABDULLAH e GELDART (1999) usaram dois equipamentos para medir a 

densidade "bulk" de sólidos com a intenção de avaliar a escoabilidade de sólidos porosos e 

não-porosos, em que a mudança do tamanho da partícula controla a porcentagem de finos 

na mistura, A Razão de Hausner confirmou que a coesividade do material diminui com o 

aumento do tamanho da partícula, e este resultado foi obtido para a mistura de ambos os 

sólidos estudados, Entre os equipamentos utilizados, o Hosokawa Powder Tester, que mede 

as densidades aerada e empacotada, forneceu medidas precisas das densidades "bulk" 

porque utiliza um volume fixo de amostra e então sua massa pode ser medida precisamente, 

O outro equipamento utilizado chama-se Copley Tap Density Volumeter, que considera 

uma determinada massa de amostra, e forneceu medidas imprecisas das densidades "bulk" 

devido à dificuldade de leitura do volume no cilindro graduado, 

SIROLA et ar (1997) estudaram o efeito do tamanho e da forma da partícula na 

densidade "bulk" do ácido 5-aminosalicílico, Foi escolhido um produto farmacêutico 

porque a densidade "bulk" é uma característica importante para os pós farmacêuticos, que 

influencia diretamente na preparação de diferentes produtos farmacêuticos tais como 
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suspensões, cápsulas, comprimidos, etc. Neste trabalho pode-se concluir que com a 

diminuição do tamanho do cristal, a densidade "bulk" aumenta, mas o efeito do tamanho do 

cristal sobre a densidade não é tão importante quanto a forma do cristal. Com o aumento do 

tamanho do cristal, a Razão de Hausner diminui melhorando a escoabilidade do ácido 5-

aminosalicílico. 

GREY e BEDDOW (1968) determinaram a Razão de Hausner, o tempo de 

escoamento e o ângulo de repouso para três tipos de sólidos secos e para dois tipos de cobre 

em pó com a adição de óleo. Aumentando a quantidade de óleo adicionada ao pó de cobre 

foi observado um efeito pouco significativo sobre a razão de Hausner. Estes resultados 

mostraram que a Razão de Hausner é uma caracteristica exclusiva para cada tipo de sólido, 

e não é um substituto de outras propriedades como o ângulo de repouso e o tempo de 

escoamento. 

A compressibilidade, também conhecida como Índice de Carr (Icarr), é uma outra 

medida de fluidez do sólido, que está relacionada com a Razão de Hausner (HR). CARR 

( 1965) avaliou as propriedades coesivas interpartículas através das medidas do ângulo de 

repouso e estudou os efeitos da geometria de empacotamento dos sólidos utilizando as 

medidas das densidades "bulk" aerada e empacotada. Carr concluiu que a densidade de um 

sólido depende do empacotamento da partícula e que ela muda com a consolidação do 

sólido. O conceito de compressibilidade é muito empregado industrialmente porque fornece 

uma indicação da capacidade de empacotamento nas operações de dosagem de sólidos 

(HOFFMANN et al., 1996). A compressibilidade (CARR, 1965) é determinada através da 

seguinte equação: 

(2.20) 

em que: lcarr- compressibilidade ou Índice de Carr; 

p1 - densidade "tap" ou densidade compactada, 

Pb - densidade "bulk" ou densidade aerada. 
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se: 

Relacionando diretamente o Índice de Carr (/can-) e a Razão de Hausner (HR) tem-

1 

HR 
(2.21) 

Segundo CARR (1965), quanto mais compressível é o material, menor sua 

escoabilidade e, portanto, quanto menor sua compressibilidade maior sua escoabilidade. O 

limite entre o escoamento livre e o não-livre é a compressibilidade variando de 20 a 21%. 

No trabalho de LEE et al. (2000) pode-se observar que o Índice de Carr classifica 

os sólidos da seguinte forma: Icarr < 20% são sólidos de escoamento livre; 20 <I carr < 25% 

são sólidos de escoamento fraco; 25 < lcan- < 30% são sólidos de escoamento pobre e, Icarr 

> 30% são sólidos de escoamento muito pobre. 

OZY AZICI et al. (1996) estudaram o efeito do processo de microencapsulação na 

compressibilidade e na capacidade de compactação de drogas farmacêuticas cristalinas e 

partículas poliméricas. Eles estudaram o volume e o peso aerado, o volume e o peso 

empacotado, a fluidez, o ângulo de repouso, a distribuição de tamanho da partícula, a 

densidade e a porosidade de microcápsulas de drogas farmacêuticas. Concluíram que a 

escoabilidade das microcápsulas é excelente de acordo com o Índice de Carr e boa de 

acordo com a Razão de Hausner. Portanto, através do processo de microencapsulação, o 

tamanho da partícula da droga farmacêutica aumentou e a forma da partícula da 

microcápsula tornou-se mais esférica que as partículas da droga farmacêutica, tanto que a 

escoabilidade das microcápsulas é muito maior que a escoabilidade das partículas da droga 

farmacêutica. 

Outra caracteristica individual de cada partícula sólida é o ângulo de repouso. Tal 

medida é feita para medir a fluidez de um material particulado em estado de leito fixo 

aerado, fornecendo uma indicação indireta da fluidez potencial de um certo material. A 

medida do ângulo de repouso é muito usada no controle de qualidade de produtos sólidos 

(JONG e FINKERS, 1999). Quanto menor o ângulo de repouso (menor que 40°) de um 

material seco, melhor a escoabilidade deste material (CARR, !965). 



~C~apwi~ruilllo~II~-~R~ev~i~sã~owB~i~b~lio~cr~áfi~tc~a~--------------------------------------------51 

O principal objetivo da revisão bibliográfica apresentada foi fundamentar os 

conhecimentos básicos necessários para o desenvolvimento deste trabalho, com relação ao 

sólido estudado e ao equipamento desenvolvido. 

Na literatura não foram encontrados dados de caracterização física do ácido 2-

hidroxibenzóico, e em relação à secagem em leito fluidizado pulsado rotativo foram 

encontrados poucos trabalhos relacionando a secagem de partículas pequenas, menores que 

lmm, que é o enfoque do trabalho. 
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CAPÍTULO III 

MATERIAL E METODOLOGIA EXPERIMENTAL 

3 .I - Material utilizado 

O material escolhido para ser utilizado neste trabalho foi um ácido orgânico de 

estrutura cristalina utilizado principalmente na indústria farmacêutica e denominado ácido 

2-hidroxibenzóico, sendo formado por cristais brancos, inodoros e com formato de agulhas 

finas. As amostras do ácido 2-hidroxibenzóico úmido utilizadas nos testes experimentais 

realizados neste trabalho, e no trabalho de AMBROSIO (1999), foram retiradas num ponto 

anterior à entrada do secador industrial, e a amostra seca é a mesma comercializada pela 

indústria. 

O ácido 2-hidroxibenzóico apresenta-se como um particulado fino, sendo que o 

produto comercial seco apresenta um diâmetro médio de Sauter de 148,2J.tm, e segundo a 

classificação de Geldart (GELDART, 1986) pertence ao grupo A de sólidos secos, apesar 

de apresentar características coesivas quando úmido. 

A escolha do ácido 2-hidroxibenzóico baseou-se, principalmente, no fato de que 

este material tem grande importância para o setor farmacêutico; um outro motivo que 

influenciou em sua escolha foi o fato de que industrialmente, utiliza-se o secador "flash" 

pneumático no processo de secagem e os sólidos secos apresentam dificuldades de 

escoamento e fluidez devido, principalmente, à sua distribuição de tamanho após a 

secagem, que prejudica a qualidade final do produto devido ao empedramento do produto 

embalado. 

O processo de secagem de sólidos é uma etapa bastante importante, pois este 

determina a qualidade final do produto, com relação ao conteúdo final de umidade, à 
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distribuição de tamanho e à forma das partículas. No caso do ácido 2-hidroxibenzóico o 

valor aceitável comercialmente de umidade final encontra-se em torno de 2000 ppm. 

3.2 - Etapas experimentais 

A primeira etapa desse trabalho trata da caracterização física do sólido seco, 

desenvolvida no Laboratório de Caracterização e Planta Piloto (LCPP) do Departamento de 

Termofluidodinâmica e no Laboratório de Recursos Analíticos e de Calibração, ambos da 

Faculdade de Engenharia Química da UNICAMP. 

As etapas seguintes, realizadas no Laboratório de Processos 

Termofluidodinâmicos (LPTF) na Faculdade de Engenharia Química da UNICAMP, foram 

estudar no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente o ponto em que não era mais 

necessário o uso da agitação, ou seja, com qual conteúdo de umidade o sólido perdia a 

característica coesiva e passava a fluidizar com boa qualidade durante o processo de 

secagem. Com o sólido seco no LF AM foram feitas análises de escoabilidade através do 

Hosokawa Powder Tester, no IPT/SP. 

Após o término do estudo no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, retirou-se 

o sistema de agitação mecânica e, junto à placa distribuidora de gás foi acoplado um disco 

rotativo que formou o conjunto distribuidor do gás do Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

em seguida foi feito o estudo da fluidodinâmica e do processo de secagem deste 

equipamento. As curvas de secagem obtidas no LFPR, apesar das condições experimentais 

não serem exatamente iguais, foram comparadas com aquelas obtidas no Leito Fluidizado 

Agitado Mecanicamente (LFAM), bem como os testes de escoabilidade, de distribuição de 

tamanho de partícula e de microfotografias para o sólido seco. 

As análises de escoabilidade, de distribuição de tamanho de partícula e de 

microfotografias também foram feitas para o sólido comercial, e em seguida os resultados 

obtidos foram comparados com os resultados experimentais encontrados para os leitos 

fluidizados agitado mecanicamente e pulsado rotativo. 
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Todos os resultados que foram obtidos empregando as metodologias mostradas 

neste capítulo estão apresentados e discutidos no Capítulo N. 

3.3 - Caracterização física do sólido 

A caracterização física de um sólido é uma etapa bastante importante para que se 

conheça de maneira mais completa a estrutura e o comportamento do material em diversas 

etapas do processo e posterior estocagem, transporte, etc. Por esse motivo, neste trabalho, 

foram feitas análises de caracterização do ácido 2-hidroxibenzóico antes de se iniciar o 

estudo fluidodinâmico e de secagem. Com os sólidos secos nos equipamentos estudados 

(LFAM e LFPR) foram feitas fotografias no MEV e a análise de distribuição de tamanho de 

partículas através de peneiramento. 

As análises de caracterização física realizadas durante o desenvolvimento deste 

trabalho foram as seguintes: (a) Picnometria de Gás Hélio, onde se determina a densidade 

real do sólido; (b) Porosimetria por Intrusão de Mercúrio, que apresenta a distribuição de 

tamanho dos poros e com isso pode-se determinar o tipo de porosidade do sólido; (c) 

Análise Térmica com o uso do TGA, onde se pode determinar mudanças de fase na 

amostra; ( d) Análise Morfológica através de fotografias feitas no Microscópio Eletrônico 

de Varredura (ME V), e (e) determinação da distribuição de tamanho das partículas através 

de peneiramento. 

3.3.1 --Determinação da Massa Especifica Através de Picnometria a Gás Hélio 

O equipamento utilizado nesta etapa do trabalho foi o Picnômetro a Gás Hélio, 

Modelo AccuPyc 1330 (Micromeritics), pertencente ao Laboratório de Calibração e Planta 

Piloto (LCPP) do Departamento de Termofluidodinâmica, da Faculdade de Engenharia 

Química, UNICAMP. 
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As amostras, úmidas e provenientes da indústria, utilizadas foram secas em estufa 

a vácuo, a 60°C por 24 horas, e acondicionadas em dessecador até o momento da análise. 

Tais cuidados foram tomados, pois um dos requisitos do equipamento era que a amostra 

estivesse isenta de umidade. 

Para a realização dos ensaiOs experimentais alguns parâmetros tiveram que ser 

levados em consideração; e tais parâmetros foram: 

Número de purgas: a purga retira qualquer impureza existente nas câmaras de amostra e 

de expansão antes do início da análise. Quanto maior for o número de purgas, mais 

limpa a amostra estará quando for analisada. Trabalhou-se com 10, 30 e 50 purgas e 

verificou-se que 1 O purgas não satisfaziam as condições de análise, entretanto 50 purgas 

eram desnecessárias, pois não influenciavam mais no resultado da análise e apenas 

aumentavam o tempo do experimento. Portanto, adotou-se um número igual a 30 purgas 

como sendo a quantidade necessária para limpar a amostra e obter resultados 

satisfatórios. 

Massa da amostra: para uma maior precisão da análise, segundo AccuPyc 1330 

USER'S MANUAL (1997), a amostra deve ocupar pelo menos 2
/ 3 do volume do porta

amostra. Através dos testes preliminares observou-se que a massa de sólidos utilizada 

deveria estar entre 3 a 4,5 g de sólido. 

Taxa de equilíbrio: uma taxa alta produz resultados mais rapidamente, mas menos 

precisos. Porém taxas muito baixas podem causar erros quando materiais orgânicos são 

analisados. Nos testes preliminares, concluiu-se que uma taxa de equilíbrio igual a 

0,00 I O psig/min é a conveniente para efetuar as análises, proporcionando bons 

resultados em um tempo de análise relativamente rápido. 

Para a aceitação dos resultados foi observado se o sistema atingiu ou não o 

equilíbrio térmico. A observação de pequenos valores do desvio padrão, tanto do volume 

como da densidade, apresentados no Relatório de Análise fornecido pelo equipamento no 

final de cada experimento é que determina se o equilíbrio térmico foi ou não atingido. 

Os resultados obtidos nesta análise estão apresentados no Capítulo IV. 
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3.3.2 - Determinação da Porosidade e do Tamanho dos Poros, utilizando a Tecnica de 

Porosimetria por Intrusão de Mercúrio 

O equipamento utilizado nesta etapa do trabalho foi o Porosímetro por Intrusão de 

Mercúrio, Modelo AutoPore IH (Micromeritics), pertencente ao Laboratório de Calibração 

e Planta Piloto (LCPP) do Departamento de Termofluidodinâmica, da Faculdade de 

Engenharia Química, UNICAMP. 

As amostras utilizadas, assim como na análise apresentada anteriormente, foram 

secas em estufa a vácuo, a 60°C, e acondicionadas em dessecador até o momento da 

análise. Como o equipamento exige que a amostra esteja isenta de umidade, foi necessário 

tomar estes cuidados. 

Nesta etapa do trabalho, foram feitas corridas preliminares para a determinação 

dos melhores parâmetros, que conduzirão a resultados mais precisos. Com as análises 

preliminares determinou-se que o penetrômetro utilizado foi o de tamanho 08 (específico 

para materiais particulados) e o restante do trabalho consistiu-se em variar o tempo de 

equilíbrio. Este tempo de equilíbrio é o tempo onde o sistema gerador de pressão a mantém 

constante. 

As informações resultantes da análise de porosimetria por intrusão de mercúrio, 

apresentadas no relatório do equipamento, são as seguintes: 

volume de intrusão (total intrusion volume): volume de poros por grama de material; 

área total de poros (total pore area): área superficial dos poros por grama de material, 

considerando todos os poros como cilindros retos nos quais a área superficial é igual a 

quatro vezes seu volume dividido por seu diâmetro; 

diâmetro mediano de poros por volume (median pore diameter-volume): é o diâmetro 

de poro correspondente a 50% do volume total de intrusão; 

- diâmetro mediano de poros por área (median pore diameter-area): é o diâmetro de poro 

correspondente a 50% da área total de intrusão; 

diâmetro médio de poros (average pore diameter): é determinado segundo a seguinte 

equação: 
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4 ·Volume total de intrusão 
dmédio = ' 

Area de poro 
(3.1) 

- densidade efetiva (bulk density): o volume medido inclui o volume de poros abertos; 

- densidade aparente (apparent, skeletal density): o volume medido inclui apenas os 

poros fechados; 

porosidade (porosity): razão entre o volume de poros abertos e o volume real da 

amostra; 

- gráfico de volume incrementai de intrusão em função do diâmetro de poro: indica a 

quantidade de mercúrio intrudido a cada aumento de pressão. Os picos desta curva 

representam a porosidade da amostra; e 

- gráfico da distribuição volumétrica dos poros em função do raio do poro: apresenta a 

distribuição volumétrica dos poros, que é calculada, segundo LOWELL e SHIELDS 

(1991), por: 

P(dV) DJrJ=-; dP (3.2) 

A equação (3.2) representa a mudança da curva de volume incrementai de intrusão 

para uma curva de distribuição que fornece o volume de poro por unidade de raio. 

Os resultados obtidos por esta análise estão apresentados e discutidos no Capítulo 

N. 

3.3.3 -Análise Termogravimétrica (TGA) 

O equipamento usado nesta análise foi um Shimadzu modelo TGA-50150H, que 

pertence ao Laboratório de Calibração e Planta Piloto (LCPP) do Departamento de 

Termofluidodinâmica da Faculdade de Engenharia Química, UNICAMP. 



~C&appímrulllpo~II~l~M~at~enri~al~e~M~et~opdo~IQo~ci@a~E~xppe~nn·mllie~n~ta~l-----------------------------------59 

Para a realização da análise colocou-se 17,6lmg do sólido úmido em um porta

amostra de platina, e fixou-se uma taxa de aquecimento de I °C/min até 75°C. A 

temperatura de 75°C foi mantida constante por 30min, e em seguida a amostra voltou a ser 

aquecida até 250°C, em que verificou-se que não havia mais amostra no porta-amostra. O 

desaparecimento da amostra ocorreu devido à sublimação do sólido, uma vez que toda a 

água foi evaporada, aumentando a temperatura do sólido até atingir sua temperatura de 

sublimação, que é igual a 76°C. 

Os resultado obtido está apresentado e discutido no Capítulo N. 

3.3.4 -Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

O Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) de alto vácuo, modelo LEO 440i, 

usado para a análise morfológica do ácido 2-hidroxibenzóico pertence ao Laboratório de 

Recursos Analíticos e de Calibração da Faculdade de Engenharia Química, UNICAMP. 

As amostras analisadas foram retiradas no final do processo de secagem no LF AM 

e no LFPR; também foi analisada uma amostra do sólido seco em condições "brandas" na 

estufa a vácuo, a 60°C por 24 horas, e uma amostra do sólido comercial, que é isento de 

umidade. Estas microfotografias foram feitas com o objetivo de se fazer uma comparação 

morfológica entre os cristais secos em diferentes processos de secagem. 

As amostras foram metalizadas com ouro, e em seguida fotografadas no MEV. As 

fotografias estão apresentadas e discutidas no Capítulo N. 

3.3.5- Distribuição de Tamanho das Partículas 

Em alguns casos pode-se assumir que algumas partículas apresentam formas 

regulares, entretanto, em muitos casos elas se apresentam muito irregulares, e muitas 

medidas de tamanho das partículas são baseadas no chamado diâmetro esférico equivalente 

(LOWELL e SHIELDS, 1991). Portanto, um conjunto de partículas, principalmente aqueles 

de forma irregular, apresenta uma distribuição de tamanho, ou seja, partículas de diversos 
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tamanhos (WEBB e ORR, 1997). Na medida de tamanho da partícula duas decisões 

importantes devem ser consideradas antes da seleção de um método de medida; que estão 

relacionados com duas variáveis que devem ser medidas: a definição do tamanho da 

partícula e a quantidade pela qual a distribuição de tamanho é representada (pelo volume, 

pela área projetada equivalente, pela dimensão mínima, entre outras) (SV AROVSKY in 

RHODES, 1995). 

A distribuição granulométríca das várias amostras analisadas através do método de 

peneiramento encontrou-se na faixa de 53 a 355 fLm, e foi determinado o diárnetro médio 

de Sauter para cada amostra analisada. As partículas foram separadas com o auxílio de 5 

peneiras e um vibrador mecânico, por 15 minutos. 

3.4- Sistema experimental 

3.4.1- Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente (LF AM) 

A Figura 3.! apresenta o sistema experimental de Leito Fluidizado Agitado 

Mecanicamente utilizado em uma parte deste trabalho e que já foi estudado na dissertação 

de mestrado de AMBROSIO (1999). No presente trabalho, o sistema de LFAM foi 

utilizado para a determinação do instante em que o uso da agitação mecânica não era mais 

necessário, ou seja, qual o valor do conteúdo de umidade em que o sólido perdia sua 

característica coesiva e passava a fluidizar. A determinação deste valor do conteúdo de 

umidade é importante para que ocorra uma redução no consumo de energia necessária para 

o funcionamento do sistema de agitação mecânica. Com o sólido seco no equipamento foi 

determinada a escoabilidade do material utilizando o Hosokawa Powder Tester que 

pertence ao IPT/SP (metodologia apresentada no item 3.9), para posterior comparação com 

o sólido comercial e com o sólido seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR). 

A Figura 3.1 mostra a foto do sistema experimental utilizado. 



Figura 3.1 - Montagem experimental do LF AM. 

O leito foi confeccionado em chapas de aço inox de 1 ,5rnrn de espessura, 70crn de 

altura na parte cilíndrica e 14,3crn de diâmetro interno. Conectado à seção cilíndrica havia 

duas seções cônicas, urna com ângulo externo de 45° e 5,2crn de altura, e a outra com 

ângulo externo de 60° e 8,9crn de altura. Acoplado na base da seção cilíndrica existia um 

prato distribuidor perfurado feito em aço inox, com 2,77% de área livre e arranjo triangular, 

sendo que o diâmetro de cada furo igual a 1 rnrn, que promovia a distribuição do gás de 

secagem. 

Com o acionamento do soprador (1) o ar era insuflado a temperatura ambiente, 

tendo sua vazão controlada por urna válvula globo (2). A seguir, o ar passava através de um 

resfriador (3) que foi usado quando necessário nos experimentos de fluidodinârnica, um 

ponto de tornada de pressão estática na linha (4) acoplado a um manômetro (6) diferencial 

de tubo em "U", e urna placa de orificio (5) acoplada a um outro manômetro (6) diferencial 

de tubo em "U", neste caso um manômetro de mercúrio; as duas tornadas de pressão 

mencionadas tinham a função de fornecer dados para a calibração da placa de orificio. 

Após a placa de orificio existia um leito acrílico de sílica gel (7) e um aquecedor elétrico 

(8) com quatro resistências elétricas, utilizado nos experimentos de secagem. 
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O leito fluidizado agitado (11) bem como o equipamento de agitação mecânica 

(13) encontrava-se logo após o aquecedor elétrico e, finalmente, o ciclone (14) foi colocado 

após a saída do leito fluidizado para a retenção dos finos. Na parte inferior do leito 

fluidizado, antes da placa distribuidora, foi instalado o psicrômetro (9) e em um outro 

ponto, na mesma direção, encontrava-se um ponto de tomada de pressão e de temperatura 

(16). Na parte superior do leito havia outro ponto de tomada de pressão e de temperatura. 

Estas tomadas de pressão estavam acopladas a um terceiro manômetro ( 6) diferencial de 

tubo em "U" para as medidas de pressão total do sistema; e as tomadas de temperatura 

foram feitas com termopares do tipo T, que estavam ligados a um indicador de temperatura 

(15). 

O sistema de agitação mecânica foi constituído por um motor com potência de 

80W de potência, uma haste e por um conjunto de pás em forma de âncora, mostrado na 

Figura 3.2, os dois últimos sendo em aço inox, localizados logo acima do prato distribuidor 

de gás. 

Figura 3.2 - Agitador utilizado no LF AM. 

As medidas de vazão foram obtidas através de um medidor de placa de orificio, 

que consistia de uma fina placa presa entre dois flanges na tubulação de ar, com um orificio 
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coaxial ao tubo. Para os testes experimentais utilizou-se uma placa de orifício com diâmetro 

de orifício de 24,7mm, sendo a mesma placa utilizada no trabalho de AMBROSIO (1999). 

A metodologia utilizada para o cálculo da vazão do ar de secagem (OWER e 

PANKHURST, 1977) resultou na seguinte equação geral para a placa de orifício: 

Q = k& ·a· a J-1-(Llh )-b-
2vl-m2 pk,+T 

em que Q- vazão mássica (kg/min) 

/::;h 
& = 1- fJ __ P_ (fator de compressibilidade) 

F, +b 

P1 -pressão estática na linha de ar (em H20) 

b -pressão barométrica local (mmHg) 

,B = 0,3041 + 0,0876 · m- 0,1166 · m2 + 0,4089 · m3 

a=0,5959+0,0312·m'·05 -0,184·m' (coeficiente de descarga) 

a 
m =--' 

a, 

nD' 
a, = -- (área do tubo, em cm2

) 
4 

mi' 
a2 = -- (área do orifício, em cm2

) 
4 

6hp- queda de pressão na placa de orifício (cmH20) 

T- temperatura do ar na entrada do leito (0 C) 

(3.3) 

Se a temperatura e a altura barométrica forem dados em °C e em mmHg, os 

valores de k e k1 eram, respectivamente, 0,0573 e 273. 
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De acordo com estes procedimentos, a equação resultante que fornece a vazão de 

ar na tubulação para uma placa com diâmetro de orifício igual a 24, 7mm, e que foi a 

mesma utilizada no trabalho de AMBROSIO (1999) é: 

Q 15060 · p I' 
[ 

(b.h \x I 
' (P, +b)·(273+T)X) 

(3.4) 

3.4.2- Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR) 

Após os testes de secagem terem sido realizados no Leito Fluidizado Agitado 

Mecanicamente, o sistema de agitação mecânica foi retirado e a parte inferior do leito 

passou por uma modificação no sistema de distribuição de gás para adequar o equipamento 

e poder ser adaptado totalmente como um Leito Fluidizado Pulsado Rotativo. 

Com a modificação, o sistema de distribuição de gás ficou constituído por duas 

partes: uma formada pela mesma placa distribuidora de gás utilizado anteriormente no 

LF AM, para suportar o leito de partículas e distribuir uniformemente o gás, e a outra parte 

era formada por um disco rotativo com uma abertura de 60°, que distribui de maneira 

cíclica o gás sob a placa distribuidora do gás. 

A Figura 3.3 apresenta o disco rotativo que foi acoplado sob a placa distribuidora 

de gás, que formaram o conjunto de distribuição pulsada do gás. 

,!L----14,0 em---+ 

Figura 3.3 - Disco rotativo utilizado no sistema de alimentação de ar do Leito Fluidizado 

Pulsado Rotativo (LFPR) 
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Para o estudo fluidodinâmico e para o estudo da secagem do ácido 2-

hidroxibenzóico foi utilizado o mesmo sistema experimental, com a diferença de que no 

estudo fluidodinâmico o gás utilizado estava na temperatura ambiente. 

A Figura 3.4 apresenta um esquema geral da montagem experimental, onde o ar 

foi fornecido por um compressor com 7,5 cv (1), com deslocamento de 8m3/mine pressão 

máxima de 3 700 mmca. A tubulação utilizada para a alimentação do leito foi de aço 

galvanizado com diâmetro interno de 2". A vazão do gás foi controlada por uma válvula 

globo (12) e, em seguida, para se trabalhar com temperatura ambiente o gás passava por um 

resftiador (2) existente na linha, em que o fluido refrigerante foi a água. Em (13) e (14) 

encontra-se uma tomada de pressão na placa de orifício e na linha. 

Através do painel de manômetros de tubo em "U" (9) pode-se acompanhar a perda 

de carga no leito de partícula, na placa de orifício e na linha. Para o cálculo da vazão 

utilizava-se as medidas de temperatura do gás na entrada do leito, da perda de carga na 

placa de orifício e pressão na linha (OWER e PANKHURST, 1977). Em seguida, o gás 

passava através de um leito de sílica gel (3) e após no aquecedor. O leito de sílica 

constituía-se de uma coluna em acrílico cilíndrica de 4mm de espessura, com 41 em de 

comprimento e com diâmetro interno de 7, I em, e nas partes inferior e superior do cilindro 

foram colocadas telas para possibilitar a passagem do ar e evitar que a sílica entrasse na 

linha de alimentação de gás. O aquecedor elétrico (4), com quatro resistências, e que se 

encontrava logo após o leito de sílica, foi utilizado apenas durante os experimentos de 

secagem. 

Após ser aquecido, o ar entrava no leito (7) através da sua parte inferior e passava 

através do conjunto de distribuição de gás (disco rotativo e placa distribuidora), ambos em 

aço inox.A placa distribuidora de gás foi a mesma utilizada no LF AM. No motor elétrico 

(5) estava acoplado o eixo do prato rotativo (6), no qual estava fixo o conjunto de 

distribuição do gás e proporcionava a pulsação do gás no interior do Jeito. Próximo a base 

do Jeito localizava-se o sistema de amostragem dos sólidos (lO), e o ciclone (11) para a 

retenção de finos estava localizado na saída do Jeito. 

As medidas de vazão foram obtidas através de um medidor de placa de orifício 

(13), que consistia em uma fina placa presa entre dois flanges na tubulação de ar com um 

orifício coaxial ao tubo. Duas tomadas de pressão diferencial foram instaladas, uma antes e 
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a outra imediatamente depois da placa, sendo que a leitura foi feita por um manômetro de 

tubo em U (queda de pressão na placa de orificio ). O sistema de placa de orificio era o 

mesmo utilizado no leito fluidízado agitado mecanicamente (LF AM), sendo que a única 

diferença foi o diâmetro de orificío, 24, 7mm para o LFAM e 18mm para o LFPR. 

Através de testes preliminares, utilizando o sólido seco em condições brandas na 

estufa à vácuo, realizados para a determinação do diâmetro da placa de orificio verificou-se 

que a placa utilizada no LFAM, com diâmetro de 24,7mm, não proporcionava uma boa 

movimentação das partículas dentro do leito. Portanto, a partir de testes preliminares que 

utilizou placas de diversos tamanhos, determinou-se que a placa de orificio ideal para ser 

utilizada no LFPR deveria ter um diâmetro de orificio de 18mm. A calíbração da placa de 

orificio permitiu a obtenção da vazão do ar em função da queda de pressão na placa de 

orificio. 

De acordo com este procedimento, a equação resultante que fornece a vazão de ar 

na tubulação, utilizando uma placa de 18mm de diâmetro de orificio, é a seguinte: 

(Yt )fi . by, 
0,0276 p 1 

P, . (273 + r)Yz 
(3.5) 

em que b- pressão barométrica local, que é a pressão atmosférica (mmHg) 

P1 -pressão estática na linha de ar, que é a pressão absoluta ( cmH20) 

Q- vazão mássica (kg/min) 

T- temperatura do ar (0 C) 

L1hp- queda de pressão na placa de orificio ( cmH20) 
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10 
9 

13 

1 - soprador de ar 
2 - resfriador de ar 
3 - leito de sOica 
4 - aquecedor elétrico 
5 - motor elétrico 
6 - eixo do motor 
7 -leito 
8 - Indicador ele temperatura 
9 - painel de manômetros em U 
1 O - amostrador 
11- ciclone 
12 - válvula globo 
13 - placa de orifício 
14 - tomada de pressão na linha 

Figura 3.4- Montagem experimental utilizada no estudo do Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR). 
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A Figura 3.5 mostra o leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) utilizado no 

trabalho. 

Figura 3.5- Montagem experimental do LFPR. 

3.5 Estudo fluidodinâmico do material seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR) 

Para a realização do estudo fluidodinâmico do LFPR foram feitos testes 

preliminares utilizando o sólido comercial, que é seco em um secador "flash" pneumático. 

Os resultados obtidos não foram satisfatórios porque o sólido comercial não apresentava 

uma boa qualidade de fluidização, verificado visualmente e através das curvas ó.P versus 

Qar levantadas. A Figura 3.6 ilustra esta situação para um experimento realizado utilizando 

a placa perfurada com 24,7mm, uma frotação de 15Hz e uma massa de sólidos de 400g. 

Porém, um melhor comportamento fluidodinâmico foi obtido quando foram feitos 

experimentos com o sólido úmido proveniente da indústria e seco em condições "brandas" 

em estufa a vácuo, a 60°C por 24 horas. 
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Figura 3.6- Curva de fluidização utilizando uma placa de orificio de 24,7mrn. 

F rotação= 15Hz em= 400g 

Após estes teste preliminares, ficou estabelecido para a realização do estudo 

fluidodinâmico do LFPR deveria ser utilizado o sólido úmido, proveniente da indústria, e 

seco em estufa à vàcuo sob condições brandas (a 60°C por 24 horas). Assim, como dito 

anteriormente, ficou estabelecido qual o sólido que deveria ser utilizado para a realização 

dos testes fluidodinâmicos no LFPR. 

Após a determinação de qual sólido deveria ser utilizado nos testes 

fluidodinâmicos do LFPR, foram feitos novos testes preliminares para a determinação da 

massa de sólidos a ser utilizada. Verificou-se que com massas superiores a 900g, devido às 

limitações do equipamento, a fluidização apresentava uma qualidade ruim. Este 

comportamento foi verificado visualmente e através das curvas fluidodinâmicas. Para 

massas menores que 400g, verificou-se visualmente que havia a expansão inicial do leito e 

logo em seguida sua fluidização não era de boa qualidade, resultado também observado 

pelas curvas fluidodinâmicas obtidas. 

As freqüências de rotação do disco também foram determinadas a partir de testes 

preliminares, sendo que 15Hz foi o maior valor que o motor trabalhava com segurança e, 

para freqüências menores que 5Hz a rotação era muito lenta e não auxiliava na 

movimentação das partículas. 
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Portanto, os testes fluidodinâmicos foram realizados variando a massa de sólidos 

(400 e 900g) e a freqüência de rotação (5 e 15Hz) do disco, com o objetivo de avaliar o 

comportamento fluidodinâmico do sólido seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo 

(LFPR), para em seguida estudar a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico, que apresentava 

dificuldades de fluidizar em leitos fluidizados convencionais quando úmido. 

Em cada experimento de fluidodinãmica foram obtidos dados de queda de pressão 

em função da velocidade do ar, crescente e decrescente. Os intervalos das variáveis 

estudadas, determinados através dos testes preliminares e considerando o valor médio como 

sendo a média entre os limites superior e inferior, podem ser observados na Tabela 3.1. 

Tabela 3.1- Intervalos das variáveis utilizadas no estudo fluidodinâmico 

Parâmetros Mínimo Máximo 

Massa de sólidos (g) 400 900 

Freqüência de rotação (Hz) 5 15 

Os resultados obtidos no estudo fluidodinâmico do LFPR estão apresentados e 

discutidos no Capítulo IV, no item 4.2. 

3.6- Estudo da secagem do ácido 2-hidroxibenzóico 

Os experimentos de secagem, tanto em LF AM como em LFPR, foram feitos em 

sistema batelada porque os equipamentos utilizados eram de pequena escala e não foram 

projetados para trabalharem de maneira contínua. 

3.6.1- Secagem no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente (LFAM) 
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Dando continuidade ao estudo já iniciado por AMBROSIO, 1999, que utilizou o 

sistema de agitação durante todo o processo de secagem, neste trabalho foi avaliado se em 

algum momento durante o processo a agitação pode ser interrompida sem prejudicar o 

movimento das partículas no interior do leito. As condições experimentais foram as 

mesmas utilizadas em AMBROSIO, 1999. 

A umidade inicial do ácido 2-hidroxibenzóico úmido, proveniente da indústria, a 

ser alimentado no leito foi determinada em tomo de 8,5% b.s. Pesou-se uma massa de 

1055g de sólidos, a mesma massa utilizada nos experimentos de AMBROSIO (1999), e em 

seguida acondicionada em dessecador até o início do experimento. 

Após o soprador ter sido ligado, regulou-se a vazão do gás (0,27 kg/min ou 1,81 

m/s), aproximadamente igual à vazão determinada por AMBROSIO (1999), através da 

válvula e então o aquecedor elétrico foi ligado e ajustado para atingir a temperatura 

desejada. O sistema de aquecimento permanecia ligado, sem os sólidos, até que fosse 

estabelecido o regime térmico. As temperaturas usadas na secagem com LF AM foram de 

55, 85 e 100°C. Como a secagem deste material ocorre praticamente no período de taxa de 

secagem constante, pode-se utilizar temperaturas do agente de secagem superiores à 

temperatura de sublimação do sólido (76°C). 

Em seguida, a vazão de ar e o sistema de aquecimento eram desligados e o leito 

alimentado rapidamente com o material já pesado e acondicionado em dessecador. 

Novamente o aquecimento e a velocidade do gás eram acionados e, então, o sistema de 

agitação mecânica ligado. A velocidade do gás (em tomo de 1,81 m/s) e a freqüência de 

agitação da haste ([agitação = 1,5 Hz) foram mantidas constante para as três temperaturas 

estudadas. 

Durante os 20 primeiros minutos do experimento, a cada 2 minutos desligava-se o 

agitador e visualmente o leito era observado e avaliado se havia ou não fluidização dos 

sólidos sem a agitação mecânica. No instante em que foi detectado o ponto que o leito 

fluidizava sem agitação, coletou-se uma amostra do material para a determinação do 

conteúdo de umidade, e assim o experimento continuava sem que houvesse agitação 

mecânica. 

Ao longo do experimento foram coletadas amostras, a cada 2 minutos até os 

primeiros 20 minutos e a cada 5 minutos até o final do processo, que em seguida foram 



~C~ap~í~m~Io~I~I~I--=M=a=te=n=·a~Ie~M~e~to=d=ol=o~gi~a~E~x~pe~r~im~e~n~ta~l __________________________________ 72 

acondicionadas em dessecador para posterior determinação do conteúdo de umidade. Nesta 

etapa do trabalho, a umidade do sólido foi determinada utilizando o método gravimétrico 

em estufa a 60°C, por 24 horas. A massa inicial da amostra utilizada foi de 1055g, e a 

massa das amostras coletadas foi aproximadamente de 45g, ou seja, retirou-se do leito 

menos de 5% da massa total, não havendo comprometimento da qualidade do regime de 

fluidização. 

O sistema de amostragem que foi utilizado no LF AM, e também no LFPR, foi 

constituído por um pescador, em PVC e com uma abertura em forma de concha, acoplado 

bem próximo à base do leito e, manualmente, quando necessário era inserido no interior do 

leito para a coleta da amostra. A Figura 3.7 apresenta uma foto do amostrador utilizado. 

Com os dados de conteúdo de umidade em função do tempo de secagem, para 

cada temperatura do gás de secagem, plotou-se as curvas de secagem apresentadas no 

Capítulo IV, item 4.3.1. 

Figura 3.7- Detalhe do amostrador. 

3.6.2- Secagem no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR) 

A secagem do ácido 2-hidroxibenzóico no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo foi 

realizada utilizando a vazão do gás de secagem definida a partir do estudo fluidodinâmico 

para a partícula seca, através dos gráficos de iJPzeito versus Vgás· A velocidade do gás 
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utilizada nos experimentos de secagem foi aproximadamente 3 vezes a velocidade de 

mínima fluidização pulsada (vm_n:,), determinada com base nos testes fluidodinâmicos 

realizados. O valor adotado para a velocidade do gás (v gás ::::: 3. Vmfp) garante que todas as 

partículas estão fluidizando, desde as menores até as maiores. A velocidade de mínima 

fluidização pulsada (vmJP) é determinada da mesma maneira que a velocidade de mínima 

fluidização (vmf) em leitos fluidizados convencionais. 

A seguinte metodologia foi seguida durante a realização dos experimentos de 

secagem: 

pesou-se 900g de sólidos, então acondicionada em dessecador até o momento de 

alimentar o leito. Devido às limitações do equipamento, como explicado no item 3.5, a 

massa de sólidos utilizada no estudo da secagem em LFPR foi diferente da massa utilizada 

no estudo da secagem em LF AM; e a massa de 900g foi definida a partir dos resultados 

obtidos no estudo fluidodinâmico; 

após o soprador ter sido ligado, a vazão do ar foi regulada através da válvula globo e o 

aquecedor elétrico foi ligado para atingir a temperatura desejada (65 ou 85°C) e o sistema 

atingir o equilíbrio térmico; 

desligou-se o aquecedor e, em seguida, a válvula globo foi fechada; 

em seguida, o leito foi alimentado com o material que estava acondicionado no 

dessecador. A alimentação do leito era feita pela parte superior com o auxílio de um funil e 

uma espátula; 

o sistema de rotação do disco foi ligado e ajustado na freqüência desejada (5 ou 15Hz), 

a velocidade do gás (em tomo de 0,21 kg/min) foi novamente ajustada e o sistema de 

aquecimento religado; 

dado o início de cada experimento, amostras do material (com aproximadamente l,OOg 

cada) foram retiradas a cada 2 minutos no início da secagem, e a cada 5 minutos a partir 

dos primeiros 15 minutos até o final do experimento. Cada amostra foi colocada em um 

pesa-filtro e em seguida acondicionada em dessecador para a determinação do conteúdo de 

umidade utilizando o equipamento de Karl-Fischer. A determinação do conteúdo de 

umidade foi feita no final de cada experimento; 



~C~ap~íru~lo~I~II~-~M~ru=~~ia~l~e~M~e~to~d~ol~o~gi~a~E~xp~e~ri~m~e~nt~al~--------------------------------74 

com os dados de conteúdo de umidade em função do tempo, para cada condição 

estudada, foram feitas as curvas de secagem (..X!X0 versus t); 

a umidade relativa do gás na entrada do leito foi acompanhada por um higrômetro, e a 

temperatura de saída do gás foi acompanhada através de um termopar localizado a 1 Ocm 

acima do leito de partículas. O acompanhamento da umidade relativa do gás de entrada foi 

feito para saber se, mesmo em dias mais úmidos, o leito de sílica mantinha a umidade 

relativa baixa, garantindo que o gás de secagem estivesse o mais seco possível. 

Os resultados obtidos neste estudo de secagem estão apresentados e discutidos no 

Capítulo N, item 4.3.2. 

Com as amostras dos sólidos secos nos dois leitos fluidizados estudados foi 

analisada a forma dos cristais em microscópio eletrônico de varredura (MEV), e os 

resultados estão apresentados no Capítulo N, item 4.6, e também se determinou a 

escoabilidade destes sólidos, com os resultados analisados no item 4.4. 

3.7- Determinação do conteúdo de umidade no equipamento de "Karl-Fischer" 

O conteúdo de umidade pode ser determinado diretamente por titulação de Karl -

Fischer, que é um método baseado na reação da água com o iodo e o dióxido de enxofre na 

presença de metanol anidro (em excesso) e piridina. O ponto final da titulação corresponde 

ao aparecimento do primeiro excesso de iodo, que pode ser detectado visualmente ou por 

meio elétrico. A reação de Karl-Fischer em dois estágios ocorre da seguinte maneira 

(KHOPKAR, 1984; SMYTH, 1992): 

(a) I2 + S02+ 3CsHsN +H20 ~ 2 CsHsN.HI + CsHsN.S03 

(b) CsHsN.S03 +CH30H ~ CsHsNHS04CH3 

Com o objetivo de impedir a reabsorção de umidade proveniente do ambiente, as 

amostras recolhidas eram imediatamente colocadas em pesa-filtro e em dessecador até a 
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análise de umidade. Cada amostra foi submetida a medidas no equipamento de Karl-Fischer 

(modelo 758 KFD Titrine) em triplicata, sendo considerada a média dos valores. 

A Figura 3.8 apresenta o equipamento de Karl-Fischer utilizado neste trabalho, 

localizado no Laboratório de Fluidodinâmica e Secagem da Faculdade de Engenharia 

Química, da UNICAMP. 

Figura 3.8- Equipamento de Karl-Fischer para determinação do conteúdo de umidade. 

3.8- Construção das isotermas de dessorção de umidade do ácido 2-hidroxibenzóico 

As isotermas de dessorção são muito importantes para o processo de secagem, e 

sua determinação tem como objetivo determinar os conteúdos mínimos de umidade de 

equilíbrio para uma certa condição ambiente a que o material é submetido. 

As isotermas de dessorção de umidade do ácido 2-hidroxibenzóico foram 

construídas às temperaturas de 25 e 35°C, utilizando o método dinâmico de análise. A 

câmara de esterilização, dentro da qual a microbalança se localiza, tem um valor máximo 

de temperatura de trabalho (55°C), que limita a faixa de temperatura superior para a 

determinação das isotermas. Neste trabalho também foram testadas as temperaturas de 15 e 

45°C, mas os resultados obtidos não foram satisfatórios devido a alterações ocorridas no 
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material, como mudança de coloração e o aparecimento de uma cobertura pegajosa sobre a 

amostra. 

Para a obtenção das isotermas de dessorção foi utilizado o DVS 2/2000 (Dynamic 

Vapour Sorption), da SMS - Surface Measurement Systems, apresentado de maneira 

esquemática pela Figura 3 .9. 

INCTTBADORA COI\I TE!VlPER~TQRA CONTROL\DA J\!ICROBALANÇA 

Pl\fiDIF1CoUJOR 
DEYAPOR 

' 

·-. 

PROVAS DE 
lll\!IDADE I 

TE!VIPERATlTRA 

Figura 3.9 -Esquema de um sistema de DVS (DVS USER GUIDE/MANUAL, [2000]). 

O componente principal do DVS é a microbalança, bastante sensível e capaz de 

medir mudanças de massa de até 1 parte em 1 O milhões. Outro detalhe importante deste 

equipamento está relacionado com a umidade relativa desejada, gerada através da mistura 

de correntes de gás seco e saturado, em proporções adequadas, usando controladores de 

fluxo mássico (DVS USER GUIDE/MANUAL, [2000]). 

A Figura 3.10 mostra o DVS utilizado no trabalho para a determinação das 

isotermas de dessorção, localizado no Laboratório de Processo Sólido-Fluido da Faculdade 

de Engenharia Química, da UNICAMP. 
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Figura 3.10- Equipamento para obtenção de isotermas de sorção- DVS. 

As isotermas obtidas para as temperaturas estudadas, 25 e 35°C, estão 

apresentadas no Capítulo IV, item 4.5. 

3.9- Análise de fluidez do sólido 

Seguindo o método desenvolvido por CARR (1965), e utilizando o equipamento 

Powder Characteristics Tester modelo PT -N, da marca Hosokawa Microns, com as análises 

sendo realizadas no IPT/SP, foram medidas a densidade "bulk" aerada, densidade "tap" e o 

ângulo de repouso. Todas as medidas foram feitas em triplicata. Com estas propriedades 

determinadas foram calculados o Índice de Carr e a Razão de Hausner. 

Abaixo estão definidas as propriedades medidas pelo equipamento: 

- densidade "bulk" aerada (pb).;_ é obtida através do derramamento de uma massa de amostra 

através de uma peneira vibratória em um recipiente de volume conhecido. O excesso de 

material era retirado do topo do recipiente com uma régua sem alterar o empacotamento. 
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- densidade "tap" Cort coloca-se uma extensão no recipiente que já continha o material e 

um excesso era adicionado. Após 180 batidas retirava-se a extensão, e o excesso do 

material era novamente retirado sem perturbar o empacotamento. 

- ângulo de repouso: é o ângulo entre o plano horizontal e a inclinação de uma pilha de 

material obtida pelo derramamento através de uma peneira vibratória e a partir de uma 

altura fixa. 

O Índice de Carr, ou a compressibilidade dos sólidos, foi determinado utilizando 

as medidas de Pb e de Pt, fornecidas pelo Hosokawa Powder Characteristics Tester, e 

calculado utilizando a equação (2.38) apresentada no Capítulo II. 

A Razão de Hausner foi calculada pela equação (2.39), apresentada no Capítulo II, 

e utilizando as medidas de fJb e de Pt determinadas pelo Hosokawa Powder Characteristics 

Tester. A Razão de Hausner é uma medida que fornece a magnitude da escoabilidade de 

pós. 

Nesta análise foram utilizadas amostras secas no LFAM e no LFPR, além da 

amostra do sólido comercial, também seca. Os resultados para a escoabilidade do ácido 2-

hidroxibenzóico estão apresentados no Capítulo IV, item 4.4. 
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CAPÍTULO IV 

ANÁLISE E DISCUSSÃO DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS 

4.1 - Caracterização fisica do sólido 

Os procedimentos adotados para cada uma das análises de caracterização fisica do 

ácido 2-hidroxibenzóico estão detalhados no Capítulo III e, também, os princípios de cada 

análise estão descritos no Anexo A. 

4.1.1-Picnometria a gás Hélio 

Segundo a metodologia apresentada no Capítulo III, a Tabela 4.1 fornece os 

melhores resultados obtidos através da análise de picnometria utilizando o Picnômetro a 

Gás Hélio feita para o ácido 2-hidroxibenzóico. Tais corridas mostraram os melhores 

resultados porque utilizaram uma maior quantidade de amostra, número de purgas igual a 

30, taxa de equilíbrio de 0,0010 psig/min e um pequeno desvio padrão. 

Tabela 4.1 -Resultados experimentais obtidos na análise de Picnometria a gás Hélio. 

Taxa de Densidade 

Corrida Massa (g) Purgas Equih'brio absoluta 
Desvio padrão 

(psig/min) (g/cm3) 

(g/cm3) 

1 4,4420 30 0,0010 1,4310 0,0004 

2 3,9450 30 0,0010 1,4305 0,0002 

3 4,2168 30 0,0010 1,4343 0,0002 
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Os valores de densidade real (ou absoluta) obtidos para as corridas 1, 2 e 3 

apresentaram valores bem próximos da densidade real (ou absoluta) encontrado na 

literatura, que é igual a 1,443glcm3 (KIRK.-OTHMER, 1982). 

Na Tabela 4.2 pode-se observar os valores dos desvios encontrados entre o valor 

teórico e o experimental da densidade real. Como os desvios obtidos estavam abaixo de 

1%, pode-se afirmar que a análise de Picnometria a Gás Hélio fornece dados precisos e 

confiáveis. Portanto, neste trabalho adotou-se o valor médio, igual a 1,4319 glcm3 para a 

densidade real do ácido 2-hidroxibenzóico. 

Tabela 4.2 - Desvio entre a densidade teórica e as densidades experimentais obtidas. 

Corrida Pexperimental {g/cm3
) desvio(%) 

1 1,4310 0,8940 

2 1,4305 0,8662 

3 1,4343 0,6029 

4.1.2- Porosimetria por Intrusão de Mercúrio 

As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam os resultados obtidos referentes às duas análises 

realizadas, utilizando a técnica de Porosimetria por Intrusão de Mercúrio, para o ácido 2-

hidroxibenzóico. 

Analisando a Figura 4.1, em relação à curva de intrusão do mercúrio, observa-se 

que o sólido analisado apresenta grande parte dos seus poros na região de mesoporos, que 

variam de 2nm < dporo < 50nm segundo LOWELL e SHIELDS (1991), com a distribuição 

de poros na faixa de 0,2 J.tm a 0,008 J.tm. 
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Figura 4.1 -Gráfico de porosimetria de mercúrio. Corrida 02, !equilíbrio= lOs. 

A curva de intrusão de mercúrio apresentada na Figura 4.2 mostra que a amostra 

analisada apresenta a maior parte dos seus poros na faixa de diâmetro entre 0,008 Jlm e 

0,07 Jlm classificando o ácido 2-hidroxibenzóico como um sólido mesoporoso, 

corroborando com o resultado apresentado na Figura 4 .1. 
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Para a faixa de mesoporos, este material apresenta poros de diâmetro entre 0,2 J..Lm 

e O, 008 J..Lm. Não é possível afirmar sobre a existência ou não de microporos, já que devido 

às limitações do equipamento, a intrusão do mercúrio não os atinge. 

4.1. 3 Análise térmica por TGA 

A Figura 4.3 apresenta o termo grama obtido no estudo da variação da massa da 

amostra, com 10% b.s. de conteúdo de umidade, em relação ao aumento da temperatura. O 

objetivo desta análise foi determinar a faixa de temperatura em que o sólido perde toda a 

água e começa a sublimar, uma vez que a Tsublimação da partícula seca é igual a 76°C (KIRK-

OTHMER, 1982). 
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Através da Figura 4.3 pode-se observar o início da diminuição de massa da 

amostra juntamente com o início da evaporação da água presente na superfície do material, 

que ocorre em torno de 100,4°C. 

A análise de porosimetria determinou que o ácido 2-hidroxibenzóico apresenta 

poros na fixa de mesoporos e, por isso a maior parte da água presente no sólido está em sua 

superfície como água livre. A característica de sólido mesoporoso permite que a 

temperatura da superfície do sólido seja próxima da temperatura de bulbo úmido enquanto 

existir água livre em sua superfície. Com a evaporação da água na superfície do material, a 

temperatura do sólido começa a subir até iniciar sua sublimação, também indicado na 

Figura 4.3, detectada pelo início de uma diminuição brusca da massa que ocorreu em tomo 

de l20°C. 

O resultado obtido pela análise de TGA, juntamente com os resultados fornecidos 

pela análise de Porosimetría por Intrusão de Mercúrio, auxiliou e possibilitou definir que o 

estudo da secagem do ácido 2-hidroxibenzóico fosse realizado a temperaturas superiores à 

Tsublimação do sólido, como poderá ser visto no item 4.4, pois ficou bem estabelecido que até 

1 00°C a temperatura do sólido úmido fica abaixo de sua temperatura de sublimação; o que 

pode ser observado claramente na Figura 4.3, uma vez que a temperatura da superficie do 

sólido começa a aumentar quando toda a água presente na superfície já evaporou. 

4.2 Estudo fluidodinâmico do Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR) 

O estudo fluidodinâmico do ácido 2-hidroxibenzóico seco em leito fluidizado 

pulsado rotativo (LFPR) foi feito com o objetivo de se determinar as características 

fluidodinâmicas, comparar o comportamento com o leito fluidizado convencional (LFC) e 

com o leito fluidizado agitado mecanicamente (LF AM) e, posteriormente, utilizar o LFPR 

no processo de secagem deste sólido, que tem características coesivas quando úmido, e, por 

este motivo apresenta dificuldades de fluidizar no leito fluidizado convencional. 
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Para a realização dos experimentos fluidodinâmicos, com ar a temperatura 

ambiente, secou-se uma amostra do sólido em condições brandas em estufa a vácuo, a 60°C 

por 24 horas. 

Os gráficos da queda de pressão em função da velocidade do ar (crescente e 

decrescente) foram obtidos em função da carga de partículas ( 400 e 900g) e da freqüência 

de rotação do disco rotativo (5 e !5Hz). A determinação das faixas estudadas está 

justificada no Capítulo III, item 3.5. 

A velocidade na condição de mínima fluidização pulsada (vnifp) foi determinada, 

através das curvas fluidodinâmicas, como sendo a velocidade de fluidização completa que 

garante que todas as partículas, desde as menores até as maiores, estejam suspensas no leito 

pelo fluido. A velocidade de mínima fluidização pulsada foi determinada através do gráfico 

iJP1eito versus Vgá" no ponto em que se observou a estabilização da queda de pressão, 

garantindo a fluidização completa. 

As Figuras 4.4 a 4. 7 apresentam as curvas obtidas nas condições de trabalho já 

mencionadas, comparando as curvas do LFPR e do LFC. Observando o comportamento 

fluidodinâmico apresentado pode-se notar que ocorre uma suavização na curva, não 

aparecendo o pico de queda de pressão típico na fluidização convencional, quando é 

imposta a rotação do disco, que favorece o movimento dos sólidos através da pulsação da 

corrente gasosa. Tal suavização da curva fluidodinâmica foi obtida para todo o intervalo de 

freqüência de rotação estudado, bem como para as duas cargas de sólido. 

Comparando as Figuras 4.4. a 4.7 com a Figura 2.17, observa-se que os resultados 

mostrados apresentam o mesmo comportamento fluidodinâmico mostrado nos trabalhos de 

ELENKOV e DJURK.OV (2000) e de DJURKOV (2001), para diferentes partículas 

estudadas. A partir destes resultados, pode-se concluir que a curva fluidodinâmica para o 

LFPR apresenta uma suavização, comparando com o leito fluidizado convencional, em 

relação à queda de pressão devido a ausência do pico de queda de pressão e devido à 

imposição da pulsação do gás através do disco distribuidor. 
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Figura 4.4- Queda de pressão em função da velocidade do ar. (a) curva crescente e 

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR. 

/rotação = 5Hz, m = 400g 

A Figura 4.4 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressão e velocidade 

do ar, na condição de mínima fluidização pulsada, que garante a fluidização de todas as 

particulas. Os valores obtidos estão apresentados a seguir: 

4F'mjp= 127,63Pa 

Vm_tp = 1 ,63m/s 
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Figura 4.5- Queda de pressão em função da velocidade do ar. (a) curva crescente e 

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR. 

/rotação = 5Hz, m = 900g 

A Figura 4.5 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressão e velocidade 

do ar, na condição de mínima fluidização pulsada, que garante a fluidização de todas as 

partículas. Os valores obtidos estão apresentados a seguir: 

LJP "lfp = 406,59Pa 

VnifP = 0,5lm/s 
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Figura 4.6- Queda de pressão em função da velocidade do ar. (a) curva crescente e 

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR. 

!rotação = 15Hz, m = 400g 

A Figura 4.6 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressão e velocidade 

do ar, na condição de mínima fluidização pulsada, que garante a fluidização de todas as 

partículas. Os valores obtidos estão apresentados a seguir: 

VmfP =O, 76rnls 
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Figura 4.7- Queda de pressão em função da velocidade do ar. (a) curva crescente e 

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR. 

!rotação = 15Hz, m = 900g 

A Figura 4. 7 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressão e velocidade 

do ar, na condição de mínima fluidização pulsada, que garante a fluidização de todas as 

partículas. Os valores obtidos estão apresentados a seguir: 

&'m_rp = 490,34Pa 

Vm_rp = 0,58mls 
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A Tabela 4.3 apresenta os valores de L1P mfp e de Vmfp, obtidos a partir das Figuras 

4.4(b) a 4. 7(b ). 

Tabela 4.3- Variação de Vmtp e ~Pmtp em função da freqüência de rotação do disco. 

Freqüência de rotação 

5Hz 15Hz 

400g 900g 400g 900g 

Vmfp (mls) 1,63 0,51 0,76 0,58 

L1Pmfp (Pa) 127,63 406,59 108,66 490,34 

Através da Tabela 4.3 pode-se observar que: 

considerando a massa de sólidos igual a 400g, observa-se que houve uma diminuição 

significativa na Vmfp, de aproximadamente 50%, quando a freqüência de rotação do disco 

aumentou de 5 para 15Hz, sem alterar muito o valor de L1P mfp; e 

- para a massa de 900g de sólidos, aumentando a freqüência de rotação do disco de 5 para 

15Hz, o valor de Vmfp permaneceu praticamente constante, e o valor de L1PmJp sofreu um 

ligeiro aumento. 

Novos experimentos fluidodinâmicos foram feitos utilizando as duas freqüências 

de rotação (5 e 15Hz) e as duas massas de sólido (400 e 900g) estudadas. Com os 

resultados obtidos, apresentados na Figura 4.8, foram feitas as combinações das curvas 

&leito versus Vgás decrescente, considerando a mesma massa de sólidos e diferentes 

freqüências de rotação do disco. 

A Figura 4.8 (a), para massa constante e igual a 400g, mostra que para a 

freqüência de rotação igual a 15Hz ocorre uma ligeira diminuição na queda de pressão do 

leito e, também, a diminuição da velocidade do gás na condição de mínima fluidização 

pulsada (vmJp), comparando com a freqüência de 5Hz. Com este resultado conclui-se que 

uma pequena massa de sólidos fluidiza com menor queda de pressão no leito. 



~Ca~píwtm~o~IV~~Puill~~·li~·s~ese~D~i~sc~u~ss~ã~o~d~o~s~R~es~ill~rn~do~s~E~xype~rim~e~ntu~·s~-------------------------90 

ro e:. 
g 

Q_2 

"' 'lil 
'O 

"' e:. 
~ 

Q_~ 

ª "' 'O 

160 

140 

120 

• • 
100 • 

• 
80 • 

• 
80 

40 
•• 

20 • 

• 
• • 

• • • • 

' • • 

• •• 

m f=5Hz 
e f=15Hz 

o+-~~~~-.~.-~~~~-.~~ 

0,0 0,5 1 ,O 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 

v" (m/s) 

(a) 

600 
• • 

• ' 500 • • 

• • 
400 • 

• 
300 

• 
200 

• f= 5Hz 

3 • f= 15Hz 
100 

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6 

v. (rnls) 

(b) 

Figura 4.8- Queda de pressão em função da velocidade decrescente do ar. 

(a) m = 400g; (b) m = 900g 

Na Figura 4.8 (b), para a massa constante e igual a 900g, observa-se que a 

freqüência de 15Hz proporciona ao leito um maior valor para a queda de pressão, com a 

velocidade do gás praticamente constante, na condição de mínima fluidização pulsada. Este 

comportamento para/rotação= 15Hz deve-se ao fato de que quanto maior a velocidade de 

pulsação da corrente gasosa, melhor é o movimento das partículas no interior do leito. 

Como a carga de sólidos utilizada era relativamente grande (900g), comparando 

com uma massa de 400g (para .!rotação = 15Hz) a queda de pressão no leito aumenta 
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significativamente, de I 09Pa ( 400g) para 409Pa (900g), mas devido à facilidade de 

movimentação do sólido pelo fato da rotação ser alta (15Hz), a velocidade de mínima 

fluidização pulsada (vmtp) apresentou uma diminuição, de O, 76m/s ( 400g) para 0,58m/s 

(900g). 

Os resultados apresentados na Figura 4.8 mostram que a melhor condição de 

fluidização no leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), nas condições de processo 

estudadas ao usar uma carga de sólidos igual a 900g, é a freqüência de rotação de 15Hz, 

devido aos menores valores de Vmfp e, principalmente, porque visualmente esta condição 

apresentou uma melhor movimentação dos sólidos. 

O contato gás-sólido e a maneira com que as partículas estão suportadas pela 

corrente do gás de fluidização são medidas da "qualidade" da fluidização. Uma indicação 

disto é dada pela queda de pressão sobre o leito. Se a fluidização é de qualidade, a queda de 

pressão sobre o leito é aproximadamente igual ao peso do leito por unidade de área da 

seção transversal do leito. Quando as forças interpartículas no leito causam a formação de 

canais preferenciais do gás, a queda de pressão sobre o leito será muito baixa indicando 

uma fluidização pobre (MARRING et ai., 1994). 

Para tanto, adota-se um índice adimensional para a fluidização chamado de Índice 

de Fluidização (FI). FI é definido como sendo a razão entre a queda de pressão no leito pelo 

peso das partículas por unidade de área da seção transversal (SANTANA et ai., 1999): 

FI (4.1) 
m·g 

em quem é a massa de partículas no leito (kg), d?teíto é a queda de pressão no leito (Pa), g é 

a aceleração da gravidade (m/s2
) e A1 é a área da seção transversal do leito (m\ 

Segundo GINZBURG e RIEZCZIKOW (1969) apud GA WRZYNSKI e 

PIECZABA (2000), o Índice de Fluidização é um método que pode ser utilizado para a 

determinação da estrutura de um sistema gás - sólidos finos em leitos fluidizados pulsados. 



As Figuras 4.9, 4.10 mostram as curvas de FI versus Vgá,, e apresentam a 

comparação entre as duas freqüências de rotação, considerando a massa de sólidos 

constante. 
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Figura 4.9- Índice de fluidização em função da velocidade do ar, param= 400g. 

Na Figura 4.9 pode-se verificar que no regime de fluidização pulsada para uma 

massa de 400g, independente da !rotação, os valores para o índice de fluidização (FI) se 

encontram abaixo da unidade. Os valores de FI (índice de fluidização) abaixo da unidade 

mostram que nem todas as partículas estão suspensas na corrente gasosa ascendente, por 

isso a fluidização não apresenta uma boa qualidade, este comportamento é válido tanto para 

leitos fluidizados convencionais como para leitos fluidizados modificados, como foi 

observado no trabalho de SANTANA et a!. (1999). 

Na Figura 4.1 O, para uma massa de sólidos de 900g, pode-se observar que 

aumentando a freqüência de rotação do disco, o índice de fluidização (FI) encontra-se mais 

próximo da unidade. Portanto, utilizando os parâmetros de processo iguais a 900g de 

sólidos e !rotação igual a 15Hz, o peso das partículas encontra-se próximo ao valor da queda 

de pressão no leito e por isso o efeito da freqüência de rotação domina as forças existentes 

entre as partículas proporcionando uma melhor qualidade de movimentação dos sólidos. 
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Figura 4.1 O -Índice de fluidização em função da velocidade do ar, param= 900g. 

Comparando os resultados apresentados na Figura 4.8(b) com a Figura 4.10 e com 

as condições observadas visualmente durante a condução de cada experimento, pode-se 

concluir que os melhores parâmetros de processo obtidos para a fluidização do ácido 2-

hidróxibenzóico em LFPR são 900g de sólidos e !rotação igual a 15Hz. 

4.2.1 - Comparação das Curvas Fluidodinâmicas entre Três Diferentes Sistemas de 

Fluidização 

Ainda com relação ao estudo fluidodinâmico do leito fluidizado pulsado rotativo 

(LFPR), foram feitas algumas comparações entre três diferentes sistemas de fluidização. 

Comparou-se o LFPR e o LFC (leito fluidizado convencional) e também o LFPR e o 

LFAM, que já foi estudado mais detalhadamente por AMBROSIO (1999). 

As curvas do leito fluidizado convencional (LFC) e do leito fluidizado agitado 

mecanicamente (LFAM) foram feitas com uma massa de sólidos igual a 1055g. Devido às 

limitações do leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), já explicadas no Capítulo Ili, item 

3 .5, a massa de sólidos utilizada nos experimentos apresentados na Figura 4.11 foi de 900g. 

A Figura 4.11 apresenta a comparação entre as curvas fluidodinâmicas obtidas 

para o LFC, o LF AM e o LFPR, nas três freqüências de rotação estudadas. Nesta figura 
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pode-se notar que ocorre a suavização da curva de fluidização tanto para o LFPR quanto 

para o LFAM, se tais curvas forem comparadas com o LFC. 

Esta suavização da curva fluidodinâmica foi obtida para os dois leitos fluidizados 

modificados, que ocorreu devido ao fornecimento da pulsação do gás, no caso do LFPR, e 

devido ao movimento dos sólidos facilitado pelo agitador mecânico colocado dentro do 

leito, no caso do LF AM. Estes movimentos provocados pela adição de algum dispositivo 

no leito fluidizado convencional facilitam o início do movimento das partículas e, portanto, 

o gás não precisa vencer o pico de queda de pressão. Tal pico de queda de pressão é 

apresentado quando o leito fluidizado convencional precisa vencer o regime de leito fixo e 

iniciar a fluidização incipiente, em seguida diminuindo a queda de pressão no leito devido 

ao aumento da porosidade no leito expandido. 
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Figura 4.11 -Queda de pressão em função da vazão do ar para diferentes sistemas de 

fluidização. LFC, LF AMe LFPR para várias freqüências de pulsação do disco. 

Comparando as curvas do LFPR e do LFAM apresentadas na Figura 4.11, 

observa-se que os dois equipamentos apresentam a mesma faixa de queda de pressão de 

fluidização. O movimento das partículas foi favorecido por uma modificação no leito 

fluidizado, utilizando pulsação do gás ou agitação mecânica, que diminuiu a vazão de gás 

necessária para a fluidização e suavizou a curva fluidodinâmica devido à redução da queda 

de pressão no leito, principalmente da região de leito fixo. 
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4.3 -Estudo da Secagem do ácido 2-hidroxibenzóico 

4.3.1- Secagem no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente (LFAM) 

A partir da metodologia apresentada no Capítulo III, item 3.5 .I, foram obtidas as 

curvas experimentais de secagem (X!X0 versus t), indicando o ponto em que a agitação 

mecânica não é mais necessária para que o leito continue no processo de fluidização. 

As Figuras 4.12 a 4.14 representam os ensaios experimentais realizados no leito 

fluidizado agitado mecanicamente, utilizando o método da estufa para a obtenção dos 

valores do conteúdo de umidade do sólido ao longo de cada experimento. As figuras (a) 

referem-se às curvas de secagem, enquanto que as (b) referem-se às curvas de taxa de 

secagem, nas condições experimentais estudadas. 

Através da análise das Figuras 4.12(a) a 4.14(a) pode-se observar que a secagem 

do ácido 2-hidroxibenzóico apresenta os dois periodos de secagem (constante e 

decrescente), mas a secagem ocorre principalmente no periodo de taxa constante, como já 

foi apresentado em AMBROSIO (1999). Com a secagem ocorrendo principalmente a taxa 

constante sabe-se que grande parte do conteúdo de umidade do sólido encontra-se em sua 

superficie como água não-ligada, com pequena quantidade da umidade ligada ao sólido. 

A curva da taxa de secagem -(dX!dt) versus X está apresentada nas Figuras 4.12(b) 

a 4.14(b), podendo ser obtida em qualquer ponto através da diferenciação da curva X versus 

t. A taxa de secagem constante é obtida através da diferenciação da regressão linear do tipo 

y = ax+b, em que a = -( dX/dt); e as taxas de secagem decrescente são obtidas pela 

diferenciação das curvas onde o ajuste linear não foi satisfatório. 
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Figura 4.12- (a) Curva de secagem para o Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, e (b) 

Curva da taxa de secagem. Corrida I 

Condições experimentais: T= 55°C,/agitação =!,5Hz, Vgá' = 1,83rn!s, m = 1055g, 

X,= 7,3% b.s.,Ãj-= 0,10% b.s. 
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Figura 4.13- (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida II 

Condições experimentais: T= 85°C,fagitação =!,5Hz, V gás= 1,89rn!s, m = 1055g, 

X,= 8,2% b.s., X(= O, 11% b.s. 
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Figura 4.14- (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida III 

Condições experimentais: T= 100°C,faguação = 1,5Hz, Vgás = 1,7lrnls, m = 1055g, 

X;= 10,6% b.s., Xf= 0,10% b.s. 
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Com relação à determinação do conteúdo de umidade em que a agitação mecânica 

não era mais necessária para a fluidização convencional do leito, os resultados obtidos 

experimentalmente estão apresentados na Tabela 4.4. Deve-se destacar que o instante em 

que a agitação foi parada foi determinado visualmente. 

Tabela 4.4- Conteúdo de umidade que pode cessar a agitação mecânica no LF AM. 

Tgás ("C) t (min) X 1 (%) b.s. Xsem agimção (%) X1(%) b.s. 
b.s. 

55 20 7,3 
i 

0,69 0,10 

85 18 8,2 0,27 0,11 
I 

100 16 10,6 
I 
I 0,40 0,10 

Na Tabela 4.4 pode-se observar que no experimento utilizando a menor 

temperatura do gás (55°C) foi preciso que o tempo de secagem fosse um pouco maior 

(20min) para que o conteúdo de umidade diminuísse até o instante em que a agitação não 

era mais necessária e o leito continuasse a fluidizar. Aumentando a temperatura do gás para 

85 e 1 00°C, o tempo de utilização da agitação mecânica diminuiu para 18 e 16 min, 

respectivamente. Este comportamento já era esperado pelo fato de que quanto maior a 

temperatura do gás, mais rápida é a secagem do sólido no início do processo e assim o 

conteúdo de umidade diminui mais rapidamente. 

A Tabela 4.4 apresenta os valores de Xsem agitação determinados visualmente, na qual 

observa-se que quando o conteúdo de umidade do sólido está abaixo de O, 7% b.s. a agitação 

do leito pode ser interrompida. 

Comparando os valores de .x;.em agitação (Tabela 4.4) com os resultados mostrados 

nas Figuras 4.12 a 4.14, verifica-se que a interrupção da agitação coincide com o término 

do periodo de taxa de secagem constante, ou seja, quando a água superficial evapora 

totalmente, os mecanismos de transferência internos passam a dominar o processo de 

migração da umidade e as forças de coesão interpartículas diminuem significativamente 

possibilitando que o leito de sólidos fluidize sem o auxílio da agitação mecânica. 
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Desta forma, o ácido 2-hidroxibenzóico pode ser processado em um leito 

fluidizado convencional (LFC) quando não existir água livre na superficie dos cristais, 

existindo apenas água interna, ou seja, Xsem agitação = Xcntico indicando a condição de 

eliminação da agitação mecãníca. Enquanto houver umidade superficial ainda existe força 

de coesão entre as partículas, possivelmente do tipo pontes líquidas, e por isso não é 

possível que o sólido fluidize em um leito convencionaL O valor do conteúdo final de 

umidade foi obtido abaixo do valor aceito no mercado (2000 ppm), mostrando que o LF AM 

é um bom processo de secagem mesmo retirando a agitação mecãnica durante o processo 

de secagem. 

4.3.2- Secagem no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR) 

Seguindo a metodologia descrita no Capítulo III, item 3.5 .2, foram obtidas as 

curvas experimentais de secagem (Xi'X0) versus t, utilizando o leito fluidizado pulsado 

rotativo (LFPR). 

Para a realização dos experimentos foram utilizados dois lotes diferentes de 

amostra, em que cada um apresentava uma determinada faixa de conteúdo de umidade; 

sendo denominados lote A (3,5 a 5,5% b.s.) e lote B (6,5 a 10% b.s} Por isso os valores de 

X;, para cada corrida experimental, ficaram limitados pelos dois lotes A e B. 

A velocidade do gás foi determinada a partir do estudo fluidodinâmico realizado 

para o sólido seco que determinou a Vmffi, e assim V gás z 3. VmJP. Os valores da freqüência de 

rotação do disco também foram determinados através do estudo fluidodinâmíco, utilizando 

nos ensaios de secagem 5 e 15Hz. A temperatura do gás de secagem foi determinada a 

partir de ensaios preliminares e a partir de dados apresentados por AMBROSIO (1999). 

Foram realizados oito ensaios de secagem variando as condições experimentais, 

mostradas na Tabela 4.5. 
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Tabela 4.5 -Condições experimentais consideradas para os ensaios de secagem. 

x; V gás /rotação Tgás URentrada f corrida JV 
(%b.s.) (m/s) (Hz) ("C) (%) (min) (%b.s.) 

Corrida 1 3,72 i 1,32 I 15 85 8 80 0,23 I . 
I ! 

Corrida 2 6,55 i 1,30 15 65 8 80 0,27 ' 

Corrida 3 9,61 1,47 5 85 6 80 0,19 

Corrida 4 5,31 1,52 5 65 8 80 0,16 

Corrida 5 4,99 1,52 15 65 8 80 0,20 

Corrida 6 10,0 I 1,44 15 85 6 80 0,22 
' ' 

Corrida 7 8,59 I 1,42 5 I 65 5 80 0,22 

Corrida 8 4,52 1,36 5 85 6 80 0,19 

As Figuras 4.15 e 4.16 são representativas das curvas de secagem obtidas para os 

oito experimentos realizados, que apresentaram os dois períodos da secagem: a taxa 

constante e a taxa decrescente, para os ensaios realizados nas condições experimentais 

apresentadas na Tabela 4.5. 

As Figuras 4.15 e 4.16 apresentam valores de conteúdo final de umidade (JV) em 

torno de 2000ppm, que é o padrão aceito no mercado mundial, mostrando que o processo 

de secagem utilizando o LFPR é eficiente para a secagem do ácido 2-hidroxibenzóico. 
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Figura 4.15- (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. 

Corrida 3,X; = 9,61% b.s.,T= 85°C,J,otação =5Hz, X(= 0,19%b.s. 
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Figura 4J6 ·(a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. 

Corrida 5, X;= 4,99% b,s.,T = 65°C,fratoção = 15Hz, Xr= 0,20%b,s. 
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A temperatura do gás saindo do leito de partículas é acompanhada, em função do 

tempo, utilizando um termo par localizado a 1 Ocm acima do leito de partículas, sendo 

repetido para os 8 experimentos. 

A Figura 4.17 apresenta os dados de temperatura do gás na saída do leito de 

partículas em função do tempo, ao longo do processo de secagem, obtido para os 

experimentos realizados com !rotação = 5Hz e Tentrado de 65 e 85°C. Pode-se observar que 

aumentando o tempo do processo de secagem a temperatura na saída do leito também 

aumenta, mas tende ao equilíbrio para tempos longos. Este comportamento ocorre porque 

nos processos de secagem sabe-se que a temperatura de entrada do gás é superior à 

temperatura de saída do gás; este fato ocorre porque o ar quente em contato com as 

partículas úmidas perde calor para promover o aquecimento do sólido e iniciar o processo 

de evaporação da água que levará à secagem deste. Assim, a medida em que a umidade é 

retirada, a temperatura do gás de saída é aumentada. Considerando o equipamento em 

estudo, além das perdas para o leito de partículas o gás também apresenta perda de energia 

para o ambiente uma vez que o leito não está isolado termicamente. 
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Figura 4.17- Temperatura na saída do leito de partículas ao longo do tempo. 

As Figuras 4.18 e 4.19 apresentam as curvas de secagem variando o conteúdo 

inicial de umidade (X;) e mantendo constante Tgás,lrotoção e V gás· 

Na Figura 4.18, nas condições do processo descritas, pode-se notar que o valor do 

conteúdo de umidade inicial apresenta uma forte influência no processo de secagem do 
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sólido. A influência de X, sobre o tempo de secagem fica evidenciada pelo fato de que para 

a corrida 6 (com maior X;) o período de taxa de secagem constante foi mais longo, cerca de 

15 minutos. No entanto, X, não teve influência sobre os valores da taxa de secagem no 

período constante para os dois experimentos avaliados. 
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Figura 4.18 -Curvas de secagem do LFPR, variando o conteúdo inicial de umidade e 

mantendo constante os maiores valores de Tgás e /rotação· 

corrida I -X,= 3,72% b.s.,frotoção =15Hz, Tgás = 85°C, Xj= 0,23% b.s., 

-(d.XIdtJconstante = 0,0071 (g;gua I &naterial seco·min) 

corrida 6 -X,= 10% b.s., !rotação= 15Hz, Tgás = 85°C, Xj= 0,22% b.s., 

-(d.X/dt)constante = 0,0065 (&gua I &naterialseco·min) 

As Figuras 4.18 e 4.19 mostram que, nas condições estudadas, o período de taxa 

constante para a corrida 7 (que possui maior X,) é mais longo (30 minutos) se comparado 

com a corrida 4, e os valores das taxas de secagem no período constante para os dois 

experimentos estão muito próximos. 

Comparando os resultados apresentados nas Figuras 4.18 e 4.19 pode-se concluir 

que a variação do valor de X,, mantendo as condições externas constantes (Tgás, !rotação e 

vgás), tem grande influência apenas sobre o tempo de secagem no período de taxa constante, 

pois quanto maior a umidade inicial do ácido 2-hidroxibenzóico mais longo é o período de 

taxa de secagem constante. Os valores obtidos para a taxa constante estão muito próximos, 

independente de X" porque como a secagem ocorre principalmente no período de taxa 

constante as condições externas que interferem nas transferências por convecção controlam 

o processo. 
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Figura 4.19 - Curvas de secagem do LFPR, variando X; e mantendo constante os menores 

valores de T gás e froJação· 

conida 4 X,= 5,31% b,s,,frotoção =5Hz, Tgás = 65°C,Xf= 0,16% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0030 (!;água I gmaterial seco,min) 

corrida 7- X,= 8,59% b.s,,frotação =5Hz, Tgás = 65°C, Xf= 0,22% b.s., 

-(dX/dt}constante = 0,0030 (!;água I gmaterialseco.min) 

As Figuras 4,20 e 4,21 apresentam o estudo da influência de !rotação nas curvas de 

secagem, mantendo constante os valores da Tgás , de X, e V gás, 

A Figura 4,20 mostra que os perfis das curvas de secagem estão muito próximos 

quando X; é mantido aproximadamente constante, Tgás constante e igual a 65°C e /rotação 

variando, e que o término do período de taxa de secagem constante para !rotação de 15Hz 

ocorre um pouco antes do experimento realizado para frotação de 5Hz. O valor da taxa de 

secagem no período constante para a conida 5 é maior comparado ao valor da conida 4, 

que ocorre porque uma maior freqüência de rotação facilita o movimento das partículas e 

melhora a troca de calor e massa durante a secagem, 
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Figura 4.20 - Curvas de secagem do LFPR, variando /rotação. e mantendo constante Tgás e X,. 

corrida 4-!rotação= 5Hz, X;= 5,31% b.s., Tgas = 65°C, }{_r= 0,16% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0030 Úságua I !lmaterial seco·min) 

corrida 5 -!rotação = 15Hz, X;= 4,99% b.s., Tgás = 65°C, }{_r= 0,20% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0042 (15água I !$material seco·min) 
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Figura 4.21 - Curvas de secagem do LFPR, variando !rotação· e mantendo constante Tgás e X,. 

corrida 3- frotaçãa =5Hz, X;= 9,61% b.s., Tgas = 85°C, }{_r= 0,19% b.s., 

-(dX!dt)constante = 0,0042 (g,;gua I gmaterialseco·rnin) 

corrida 6-!rotação= 15Hz, X;= 10,0% b.s., Tgas = 85°C, }{_r= 0,22% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0065 (g,;gua I gmaterial seco·min) 
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A Figura 4.21 apresenta o mesmo comportamento da Figura 4.20, em que as 

curvas de secagem estão muito próximas quando X; é mantido aproximadamente constante 

e !rotação varia. Também se pode observar que o término do período de taxa de secagem 

constante para !rotação de 15 Hz foi um pouco antes do experimento a 5Hz. Comparando o 

valor da taxa constante para a corrida 6 (Figura 4.21) com o valor da taxa constante para a 

corrida 5 (Figura 4.20) pode-se concluir que, para a mesma freqüência (15Hz), quanto 

maior a temperatura do gás maior é o valor da taxa de secagem, mesmo para X; mais 

elevado (corrida 6, Figura 4.21 ). 

As Figuras 4.22 e 4.23 apresentam a influência da Tgás nas curvas de secagem, 

considerando !rotação constante e Xi próximos. 

A Figura 4.22 mostra que aumentando a temperatura do gás, e com altas 

freqüências de rotação, o período de taxa de secagem constante termina mais rapidamente; 

este resultado pode não estar somente relacionado com a alta temperatura do gás mas 

também devido à diferença entre os valores de X;, pois não foi possível conseguir pontos 

mais próximos. O valor da taxa constante obtido para a corrida 1 é maior do que o obtido 

para a corrida 5 porque a 85°C a velocidade de remoção da umidade é maior que a 65°C. 
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Figura 4.22- Curvas de secagem do LFPR, variando Tgás e !rotação e X; constante. 

corrida 1- Tgás = 85°C, X;= 3,72% b.s.,frotação =15Hz, Ã[= 0,23% b.s., 

-(dX!dtJconstante = 0,0071 (&gua I &naterialseco·min) 

corrida 5- Tgás = 65°C, X;= 4,99% b.s.,Jrotação = 15Hz, Ã[= 0,20% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0042 (&gua I gmaterialseco·min) 
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Na Figura 4.23, como na Figura 4.22, observa-se o mesmo perfil das curvas de 

secagem entre os dois experimentos estudados, sendo que na corrida 8 o período de taxa de 

secagem constante termina um pouco antes do mesmo período para a corrida 4. 

Comparando os valores para as taxas de secagem constante para os dois experimentos 

pode-se observar que eles estão muito próximos, e que nestas condições a variação da 

temperatura do gás, e baixa freqüência de rotação, não teve uma grande influência sobre a 

taxa, apenas sobre o tempo de secagem. 
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Figura 4.23 - Curvas de secagem do LFPR, variando Tgás e !rotação e Xi constante. 

corrida 4- Tgás = 65°C, X,= 5,31% b.s.,frotação =5Hz, X(= 0,16% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0030 (g;gua I l5material seco·min) 

corrida 8- Tgás = 85°C, Xi = 4,52% b.s.J·otação =5Hz, X(= 0,19% b.s., 

-(dX/dt)constante = 0,0025 (&gua I grnaterial seco·min) 

Através dos estudos apresentados através das Figuras 4.18 a 4.23 pode-se concluir 

que Xi exerce influência na diminuição do tempo de secagem durante o período de taxa 

constante, assim como a utilização de um maior valor de !rotação (15Hz) e de Tgás (85°C), 

dentro das faixas estudadas para cada parâmetro do processo de secagem. 

4.3.3- Comparação entre as curvas de secagem do ácido 2-hidroxibenzóico em LFAM e 

emLFPR 
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A Figura 4.24 mostra as curvas de secagem do LFAM e LFPR, nas quais observa

se que a secagem, nos dois equipamentos, apresentou dois períodos (constante e 

decrescente) sendo o período de taxa constante predominante no processo. 

As curvas de secagem mostradas na Figura 4.24 sugerem que, nas condições 

experimentais estudadas, o LF AM apresentou um valor da taxa de secagem no período 

constante superior ao apresentado pelo LFPR no mesmo período, tendo como conseqüência 

um menor tempo de secagem. Estes resultados podem ser atribuídos a uma melhor 

movimentação dos sólidos no LF AM e, consequentemente, maiores coeficientes de 

transferência de calor e massa durante o processo de secagem. 
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Figura 4.24- Comparação das curvas de secagem obtidas para o LF AM e o LFPR. 

LFAM- msólidos = 1055 g, Tgás = 85 °C,fagitoção =1,5 Hz, Vgas = 1,89 rnfs, Xi = 8,2 %b.s., 

X{= 0,11 %b.s., -(dX/dt)constonte = 0,0073 g;gualgmaterialseco·min 

LFPR- msólidos = 900 g, Tgás = 85 °C,frotoção =5Hz, V gás= 1,47 rn!s, Xi = 9,61 %b.s., 

X{= 0,19 %b.s., -(dX/dt)con,onte = 0,0042 g;gu/gmaterialseco·min 

Devido às condições operacionais inerentes a cada equipamento, conforme 

explicado no item 3.5, não foi possível conduzir os experimentos exatamente nas mesmas 

condições de processo, principalmente com relação à freqüência e velocidade do gás. 

Portanto, as curvas de secagem mostradas na Figura 4.24 têm como finalidade indicar o 

comportamento dos diferentes sistemas de fluidização utilizados. 
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4.4- Análise da Fluidez do Sólido Seco 

4.4.1 - Análise de Fluidez do Acido 2-hidroxibenzóico utilizando o Leito Fluidizado 

Agitado Mecanicamente (LFAM) 

O objetivo da análise de fluidez das amostras retiradas em dois diferentes pontos 

do processo é avaliar a evolução da fluidez do material ao longo da secagem. 

Neste teste utiliza-se uma amostra retirada no ponto onde a agitação era 

interrompida para a continuidade do processo de secagem, indicado na Figura 4.15 (a), 

realizada no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente. Para efeito de comparação entre 

dois processos diferentes de secagem, também é analisada uma amostra de sólido comercial 

que foi seca em secador "flash", porque diferentes secadores produzem sólidos com 

diferentes caracteristicas de escoamento, como pode ser observado nos resultados 

apresentados na Tabela 4.6. 

A Tabela 4.6 apresenta os resultados da análise de escoabilidade obtidos no 

equipamento Powder Characteristics Tester. Com os valores das densidades "bulk" e "tap" 

calcula-se a Razão de Hausner, que também é indicativo do comportamento de fluidez para 

sólidos particulados. 

Tabela 4.6 - Resultados obtidos no Powder Characteristics Tester para o LF AM 

Propriedades medidas Amostra Experimental Amostra 

Intermediária Seca Comercial 

(X = 0,27% b.s.) (X = 0,11% b.s.) (Seca) 

densidade "bulk" ({Jb) (g!cm3
) 0,519 0,558 0,445 

densidade "tap" (p,) (g!cm3
) 0,681 0,674 0,684 

ângulo de repouso e> 42,9 42,9 44,4 

Indice de Carr (lcarr) (%) 23,8 17,2 34,9 

Razão de Hausner (RH) 1,31 1,21 1,54 
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Os valores de ângulo de repouso obtidos através da Análise do Hosokawa, maiores 

que 40°, indicam que o material tem uma escoabilidade ruim, pois segundo CARR (1965) 

quanto menor o ângulo de repouso melhor a escoabilidade do material. Para confirmar estes 

resultados os valores do Índice de Carr e da razão de Hausner estão analisados a seguir. 

Através dos valores encontrados para o Índice de Carr ( compressibilidade) 

apresentados na Tabela 4.6, e de acordo com CARR (1965), pode-se observar que: 

comparando a amostra experimental intermediária e a amostra seca, existe uma 

melhoria no índice de compressibilidade do sólido ao longo da secagem, ou seja, existe 

uma diminuição do Icarr de 23,8% para 17,2% classificando o sólido como de 

escoamento livre; 

comparando a amostra experimental e a amostra comercial, vemos que o Icarr 

experimental é 17,2% e Icarr comercial é 34,9%, isto mostra que a amostra experimental 

tem escoamento livre, e a amostra comercial não. 

Com relação à Razão de Hausner e observando os valores da Tabela 4.6 tem-se 

que: 

comparando a amostra experimental intermediária e a amostra seca, e de acordo com 

GELDART et a!. (1984), nota-se que a amostra intermediária com HR = 1,31 apresenta 

características de um grupo de transição AC, enquanto que a amostra seca apresenta HR 

= 1,21, que está na faixa dos materiais de escoamento livre pertencente ao grupo A. O 

grupo AC apresenta características dos grupos A e C; 

HR experimental é 1 ,21 para materiais de escoamento livre do grupo A, e o HR 

comercial é 1,54 para materiais coesivos do grupo C. Os valores de HR implicam em 

afirmar que o sólido experimental tem melhor fluidez que o sólido comercial analisado. 

Tais valores para Icarr e para a Razão de Hausner mostram que o ácido 2-

hidroxibenzóico seco no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente é menos compressível e 

tem melhor escoabilidade que o sólido comercial aqui analisado. 

4.4.2 - Análise de Fluidez do Ácido 2-hidroxibenzóico utilizando o Leito Fluidizado 

Pulsado Rotativo (LFPR) 
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Nesta etapa de análise são utilizadas amostras retiradas no final dos experimentos 

de secagem feitos no LFPR. A Tabela 4.7 apresenta os resultados obtidos para as corridas 

2, 3 e 7, apresentados anteriormente na Tabela 4.5, além de comparar com os resultados 

obtidos para a amostra do sólido comercial já apresentados na Tabela 4.6. 

Tabela 4. 7 - Resultados obtidos no Powder Characteristics Tester para o LFPR 

Propriedades medidas Amostra Experimental Amostra 

Comercial 
corrida 2 corrida 3 corrida 7 

densidade "bulk" (p,) (g/cm3
) 0,541 0,515 0,501 0,445 

' 
densidade "tap" (p,) (g/cm3

) 0,665 0,637 0,632 0,684 
' i 

ângulo de repouso (") 41,4 38,2 45,3 44,4 

Índice de Carr (I c.,) (%) 18,6 19,1 
I 

20,7 34,9 

' 
Razão de Hausner (RH) 1,23 1,24 I 1,26 1,54 

Os valores de ângulo de repouso obtidos através da Análise do Hosokawa e 

mostrados da Tabela 4.7, em torno de 40°, indicam que o material não apresenta boa 

escoabilidade, pois segundo CARR (1965) quanto menor o ângulo de repouso melhor a 

escoabilidade do material. Para confirmar estes resultados, os valores do Índice de Carr e da 

razão de Hausner também estão sendo analisados. 

Através dos valores encontrados para o Índice de Carr ( compressibilidade) 

apresentados na Tabela 4.7, e de acordo com CARR (1965), observa-se que: 

as amostras experimentais das corridas 2 e 3 apresentam um valor para Icarr dentro da 

faixa de pós que apresentam escoamento livre, ou seja, Icarr :5: 20%. A amostra do 

experimento 7 apresenta Icarr = 20,7 que é bastante próximo do limite de pós com 

escoamento livre e próximo aos valores encontrados para as corridas 2 e 3. Portanto, os 

três experimentos realizados no LFPR apresentam comportamento de pós com 

escoamento livre; 
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comparando a amostra experimental e a amostra comercial observa-se que os valores 

para o Icarr são muito diferentes, sendo que para a amostra comercial Icarr = 34,9. Tal 

valor indica que o sólido comercial tem uma escoabilidade muito pobre. 

Com relação à Razão de Hausner e observando a Tabela 4.7 tem-se que: 

as amostras experimentais das corridas 2 e 3 apresentaram um valor para HR bastante 

próximos e abaixo de 1,25 que, de acordo com GELDART et al. (1984), estas amostras 

apresentaram características do grupo A, com escoamento livre. Já a amostra 7 

apresentou HR = 1,26, próximo dos valores obtidos para as corridas 2 e 3, e por isso 

também indica o comportamento do grupo A; 

- para o sólido comercial HR = 1,54, característico para materiais coesivos do grupo C, 

enquanto que as amostras experimentais apresentam HR para materiais do grupo A. 

Este valor para HR do sólido comercial mostra que este sólido não apresenta boa 

fluidez. 

Estes valores encontrados para o Icarr e para a Razão de Hausner mostram que o 

ácido 2-hidroxibenzóico seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo é menos compressível e 

tem melhor escoabilidade que o mesmo sólido comercial analisado. 

4.4.3 -Análise de Fluidez do Ácido 2-hidroxibenzóico, comparação entre LFPR, LFAM e 

Tecnologia Comercial 

As condições de secagem utilizadas no leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), 

para a corrida 2, foram: Tgás = 65°C, V gás= 1,30mls,.fratação = 15Hz, X1 = 6,55% b.s. e Xj= 

0,27% b.s. As condições de secagem no processo em leito fluidizado agitado 

mecanicamente (LFAM) foram: Tgás = 85°C, V gás= 1,89mls,.fagitação = 1,5Hz, X;= 8,2% b.s. 

e Xj = O, 11% b.s. O sólido comercial isento de umidade foi seco industrialmente em um 

secador "flash" pneumático, e as condições de processo não são conhecidas, como a Tgás e o 

conteúdo de umidade iniciaL 

A Tabela 4.8 apresenta resultados obtidos para a análise de fluidez de sólidos 

secos através de processos de secagem diferentes. 
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Como pode ser observado na Tabela 4. 8, os dois processos de secagem estudados 

neste trabalho (LF AM e LFPR) apresentam comportamento de fluidez semelhante, mesmo 

usando condições de operação ligeiramente diferentes, e o comportamento dos sólidos de 

escoamento livre do grupo A, segundo a classificação de Geldart. 

Tabela 4.8 - Resultados obtidos no Powder Characteristics Tester 

Propriedades medidas Amostra Amostra Amostra 

LFPR (corrida 2) LFAM Comercial 

densidade "bulk" (p,) (g/cm3
) 0,541 0,558 0,445 

densidade "tap" (p,) (g/cm3
) 0,665 0,674 0,684 

ângulo de repouso CO) 41,4 42,9 44,4 

Indice de Carr (fcar,) (%) 18,6 17,2 34,9 

Razão de Hausner (RH) 1,23 1,21 1,54 

Comparando estas duas tecnologias com a tecnologia comercial conclui-se que o 

leito fluidizado faz com que os sólidos nele secos apresentem um comportamento de 

fluidez bem melhor que o obtido para o sólido seco no secador comercial. 

4.5 - Isotermas de Dessorcão 

Uma das maiores importâncias de se conhecer as isotermas de sorção de um 

material é que as isotermas fornecem os teores mínimos de umidade que cada material pode 

atingir quando armazenado em um ambiente com umidade relativa controlada. 

As temperaturas utilizadas para a determinação das isotermas de dessorção devem 

estar próximas das temperaturas dos locais em que, provavelmente, o material estudado 

possa vir a ser armazenado. Tais temperaturas estudadas foram 15, 25, 35 e 45°C. Tentou

se avaliar tais isotermas para as temperaturas de 15 e de 45°C, mas por problemas no 

decorrer das análises seus valores não foram coerentes com o esperado, e por isso não estão 
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colocadas neste trabalho. As isotermas de dessorção não foram feitas nas temperaturas dos 

experimentos de secagem devido à limitação da estufa incubadora, onde o equipamento de 

análise está inserido, que trabalha numa temperatura máxima de 50°C. 

A Figura 4.25 apresenta as isotermas de dessorção obtidas para as temperaturas de 

25 e 35°C, através da utilização do Método Dinâmico de determinação de isotermas com o 

uso do equipamento DVS 2/2000 (SMS), segundo a metodologia descrita no Capítulo III. 
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Figura 4.25 - Isotermas de Dessorção a T = 25°C e T = 35°C. 

Na Figura 4.25 observa-se que a forma obtida para a isoterma de dessorção de 

água é aproximada para uma isoterma do Tipo II, ou isoterma de BET (WEBB e ORR, 

1997); e que os valores de Xequilíbrio diminuem com o aumento da temperatura. 

A isoterma do Tipo II é típica para sólidos que apresentam diâmetro de poros 

maior que microporos, ou seja, materiais que apresentam distribuição de tamanho de poros 

na faixa de mesoporos e/ou macroporos, concordando e corroborando com os resultados 

apresentados através da análise de Porosimetria por Intrusão de Mercúrio, mostrados nas 

Figuras 4.1 e 4.2. 

Na Figura 4.25 ainda pode-se observar que para valores de umidade relativa ( UR) 

maiores que 40% há um crescimento exponencial de Xequilibrio, indicando que este é um 

valor limitante para o ambiente de armazenamento do ácido 2-hidroxibenzóico. 
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4.6 Análise Morfológica Utilizando o Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) 

O microscópio eletrônico de varredura (MEV) é utilizado com o objetivo de se 

fazer uma análise morfológica dos cristais, verificando possíveis alterações nos cristais 

devido aos diferentes sistemas de secagem empregados. Para tanto, utiliza-se uma amostra 

seca em condições brandas, em estufa a vácuo a 60°C por 24 horas, uma amostra do sólido 

comercial que é seco em secador "flash" pneumático, uma amostra seca em LF AM, e 

amostras secas em diferentes condições no secador LFPR. 

As Figuras 4.26 a 4.30 apresentam as micrografias obtidas no MEV para as 

amostras estudadas. Tais micrografias foram ampliadas em 150x e as amostras tiveram 

tratamento de superfície com ouro. 

A Figura 4.26 mostra o material in natura, ou seja, o material ainda não sofreu 

nenhum processo de secagem, apenas sendo seco em condições brandas para poder ser 

analisado no MEV, uma vez que este equipamento não permite que amostras úmidas sejam 

fotografadas. 

Comparando as Figuras 4.26 e 4.27 pode-se perceber que após o sólido ter sido 

seco no secador "flash" pneumático, os cristais sofreram quebras significativas devido ao 

processo de secagem empregado e, consequentemente, ocorre a diminuição de tamanho e 

um aumento na geração de finos. 

Figura 4.26- Material seco em estufa a vácuo. Ampliação 150x. 



Figura 4.27 - Sólido comercial seco em "flash" pneumático. Ampliação 150x. 

Comparando as Figuras 4.26, 4.28 e 4.29, sendo as duas últimas secas no secador 

LFPR a diferentes temperaturas, nota-se que o tamanho dos cristais estão bastante 

próximos, significando que o secador de LFPR não danifica o sólido durante o processo de 

secagem na faixa de temperatura estudada (65 e 85°C), se comparar com a Figura 4.27 que 

mostra o sólido comercial. 

Figura 4.28 -Amostra seca no LFPR a 65°C. Ampliação 150x. 
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Figura 4.29 Amostra seca no LFPR a 85°C. Ampliação 150x. 

Comparando as Figuras 4.27, 4.28 e 4.29 observou-se que o LFPR produz cristais 

secos maiores do que os cristais da amostra comercial. Com relação ao tamanho da 

partícula, o LFPR, nas condições de processo avaliadas, é um processo de secagem mais 

brando e por isso danifica em menor intensidade os cristais produzidos, se comparado com 

o sólido comercial em estudo. 

Figura 4.30 -Amostra seca no LF AM a 85°C. Ampliação 150x. 



~C~ap~íru~lo~I~V~-~An~ál~is~e~e~D~is~c~u~ss~ão~do~s~R~e~su~l~ta~d~os~E~x~p~er~hn~en~ta~i~s _________________________ 120 

Observando as Figuras 4.28 a 4.30 é possível notar que nas microfotografias quase 

não existe a presença de finos; isto porque durante os experimentos de secagem foi 

observado o arraste de finos do leito para o ciclone localizado em sua saída. O importante a 

ser observado nestas figuras é que as agulhas apresentadas não foram quebradas durante o 

processo de secagem realizado tanto no LF AM quanto no LFPR, mantendo sua forma de 

agulhas originárias do processo de cristalização. 

Analisando as Figuras 4.28, 4.29 e 4.30 pode-se perceber que os cristais que foram 

secos no LFPR e no LF AM apresentam tamanho e forma bastante semelhantes. Portanto, os 

dois processos avaliados, LF AM e o LFPR, não danificam os cristais durante a secagem e o 

sólido no final da secagem tem boa fluidez, com um conteúdo final de umidade abaixo de 

2000 ppm, que é o valor aceito no mercado mundial. 

4. 7 -Análise da Distribuição Granulométrica dos Sólidos 

Como dito anteriormente, o material úmido proveniente da indústria e utilizado 

neste trabalho estava dividido em dois lotes chamados de lote A (menos úmido) e lote B 

(mais úmido). Devido a problemas com a quantidade de amostras retiradas no final do 

processo de secagem para os experimentos realizados com o lote A não foi possível a 

determinação da distribuição granulométrica destas amostras; portanto, foram apresentados 

apenas os resultados obtidos para os experimentos realizados utilizando amostras retiradas 

do lote B. Amostras do lote B foram secas em estufa a 60°C por 24 horas com o objetivo de 

comparar o material seco em condições brandas com as amostras submetidas ao processo 

de secagem em LF AM, LFPR e com o sólido comercial seco em um "flash" pneumático. 

A Tabela 4.9 apresenta os resultados para o diâmetro médio de Sauter obtidos para 

o lote B, para as amostras das corridas 1 ,3 e 7 secas em LFPR, com as condições 

operacionais apresentadas na Tabela 4.5, para as amostras das corridas secas em LF AM. 

Observando os valores apresentados para o diâmetro médio de Sauter, 

considerando todas as situações de processo, é difícil tirar alguma conclusão através de uma 

análise simples e direta. Baseado nos trabalhos de SILVA-MORIS e ROCHA (2002) e de 
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MORIS (2002), em que estudaram a distribuição granulométrica do ácido adípico, foram 

construídos polígonos de freqüência para as condições experimentais mostradas na Tabela 

4.9. 

Tabela 4.9- Diâmetro médio de Sauter para o lote B, para os sólidos secos em LFAM e 

LFPR, e para a amostra comercial. 

Método de secae:em do (J.trn) 

lote B estufa- 60°C 258,7 

corrida 2 LFPR- 65°C, 1,3rn!s, frotação =15Hz 208,1 

corrida 3 LFPR- 85°C, 1,47m/s, frotacão =5Hz 192,0 

corrida 7 LFPR- 65°C, I ,42rn!s, frotacão = 5Hz 215,1 

corrida I LFAM I LFC- 55°C, 1,89rnls, tag;1 = 18min 262,7 

corrida 11 LFAM I LFC - 85°C, 1,83rnls, tag;1 = 20min 200,0 

amostra "flash" pneumático 148,2 
comercial 

As Figuras 4.31 a 4.34 mostram as distribuições granulométricas através dos 

polígonos de freqüência, que representam a percentagem retida em cada peneira em função 

do diâmetro de abertura de cada peneira (MORIS, 2002), que foram obtidos através da 

análise granulométrica do lote B e das amostras secas no leito fluidizado agitado 

mecanicamente (LFAM), no leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), e da amostra do 

sólido comercial. 

A Figura 4.31 mostra o polígono de freqüência para o lote B, que é um lote de 

material úmido que foi amostrado na indústria em um ponto anterior à entrada do secador 

"flash" pneumático, comparando com o sólido comercial seco, onde se pode observar uma 

distribuição monomodal. A distribuição granulométrica comprovou realmente que o sólido 

comercial seco no "flash" pneumático possui um diâmetro médio muito menor após a 

secagem. 
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Figura 4.31 -Polígono de freqüência -lote B e sólido comercial. 

A figura 4.32 apresenta as corridas 3 e 7, que foram secas no leito fluidizado 

pulsado rotativo (LFPR) e submetidas a diferentes temperaturas do gás de secagem (65 e 

85°C), mesma velocidade do gás e !rotação. Nesta figura pode-se notar que o polígono de 

freqüência da corrida 3 foi mais amplo se comparado ao lote B e à corrida 7, 

conseqüentemente o diâmetro médio de Sauter obtido para esta amostra foi um pouco 

menor. 
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Figura 4.32- Polígono de freqüência lote B e amostras secas no LFPR. 
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A Figura 4.33 apresenta o polígono de freqüência para as amostras que foram 

secas no leito fluidizado agitado mecanicamente (LF AM), para diferentes temperaturas do 

gás de secagem (55 e 85°C) e mesma velocidade do gás e /agitação· A corrida II, que foi 

realizada a 85°C, apresentou um polígono de freqüência com uma distribuição mais ampla 

e monomodal, comparado com a corrida I, que foi realizada a 55°C, que apresentou duas 

regiões mais concentradas, mostrando que durante o processo de secagem houve quebra 

dos cristais em tamanhos diferentes, 
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Figura 4.33 -Polígono de freqüência -lote B e amostras secas no LFAM, 

A Figura 4.34 apresenta os polígonos de freqüência construídos para a comparação 

entre a amostra seca no LF AM, a amostra seca no LFPR ambas a 85°C, mas com !agitação 

(1,5Hz) * !rotação (5Hz) devido às limitações de cada processo, a amostra do sólido 

comercial seco no "flash" pneumático e o lote B. 
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Figura 4.34- Polígono de freqüência -lote B e amostras secas no LF AM. 

Na Figura 4J4 nota-se uma distribuição monomodal para as três tecnologias de 

secagem comparadas, sendo mais ampla para as amostra do LF AM e LFPR O sólido 

comercial apresentou um diâmetro médio de Sauter menor comparado com as amostras do 

LFPR e do LF AM, mostrando que as tecnologias de fluidização modificadas, nas condições 

estudadas, foram menos destrutivas e quebraram menos os cristais durante o processo de 

secagem. Comparando o LFPR e o LF AM observou-se que os diâmetros médios de Sauter 

para as partículas secas foram bastante próximos, considerando a mesma temperatura de 

secagem, mas em freqüências diferentes, mostrando que tanto o LF AM quanto o LFPR não 

provocaram quebras significativas no cristal durante o processo de secagem. 
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CAPÍTULO V 

CONCLUSÕESESUGESTÕESPARATRABALHOSFUTUROS 

5.1 - Conclusões 

Neste trabalho foram avaliados dois diferentes sistemas de fluidização, o leito 

fluidizado agitado mecanicamente - LF AM, dando continuidade ao estudo iniciado por 

AMBROSIO (1999), e o leito fluidizado pulsado rotativo - LFPR, que foram estudados para 

avaliar uma tecnologia alternativa para o processamento de sólidos que não fluidizam em 

leitos fluidizados convencionais. 

As principais conclusões obtidas neste trabalho podem ser observadas a seguir. 

- Através das análises de caracterização fisica do ácido 2-hidróxibenzóico foi determinado 

que é um sólido mesoporoso, através da Porosimetria por Intrusão de Mercúrio e também 

pelas Isotermas de Dessorção de Água e, portanto grande parte da umidade está localizada em 

sua superficie. A análise de TGA determinou o comportamento da secagem do sólido até a 

total sublimação da amostra, mostrando que a sublimação do sólido ocorre apenas após a 

evaporação de toda a água presente no sólido. 

- Com relação ao estudo da secagem em LF AM foi determinado visualmente o momento de 

interrupção da agitação e, através dos resultados obtidos pelas curvas de secagem observou-se 

que o momento de interrupção (X,.magitação = 0,7%b.s.) coincide com o final do periodo de taxa 

de secagem constante. Após a interrupção da agitação, o leito passou a fluidizar da maneira 

convencional até o final do processo de secagem. 
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- Foi realizado o estudo fluidodinâmico do leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), e que 

apresentou o mesmo comportamento obtido nos trabalhos de ELENKOV e DJURKOV (2000) 

e DJURKOV (2001). Comparando as curvas fluidodinâmicas do LFPR com o leito fluidizado 

convencional, realizadas para o sólido seco, observou-se a ausência do pico de queda de 

pressão, ou seja, uma suavização da curva, quando foi imposta a pulsação da corrente de gás. 

Utilizando uma massa de sólidos de 900g e a freqüência de rotação de 15Hz foi a melhor 

condição fluidodinâmica observada visualmente e obtida através dos resultados experimentais. 

- Fazendo uma comparação entre as curvas fluidodinâmicas do LFC, LF AM e LFPR, 

observou-se uma melhora na movimentação dos sólidos no interior do leito com a modificação 

do leito, através da adição do sistema de agitação das partículas ou do sistema de pulsação do 

gás, pois evitou a formação de caminhos preferenciais e reduziu a queda de pressão no leito. 

- O estudo da secagem em LFPR, como também para o LF AM, mostrou a existência dos 

dois períodos de secagem (constante e decrescente), sendo o período constante predominante 

na maior parte do processo. Os valores obtidos para o conteúdo final de umidade foram abaixo 

de 2000ppm, dentro da faixa especificada para o produto comercial. 

- Foi feita a determinação da fluidez dos sólidos secos em LF AM, LFPR e comparada com a 

fluidez do sólido comercial seco. O resultado desta análise mostrou que os sólidos secos em 

LF AM e LFPR apresentam fluidez semelhante e com características de escoamento livre do 

grupo A de Geldart; e o sólido comercial seco apresentou uma fluidez característica de 

materiais do grupo C de Geldart, que apresentam uma fluidez pobre. 

- Através da análise de distribuição granulométrica dos sólidos secos em LFAM e LFPR, 

comparadas com a análise do sólido comercial seco, determinou-se que o diâmetro dos sólidos 

secos nos dois equipamentos experimentais estudados é maior que o diâmetro do sólido 

comercial seco no secador "flash" pneumático. Resultado semelhante pode ser observado 

através das microfotografias realizadas no MEV. 
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Tendo em vista os objetivos propostos e os resultados obtidos, as principais 

contribuições ligadas a este trabalho foram: 

- a obtenção das características físicas do ácido 2-hidroxibenzóico, uma vez que não foi 

encontrado dados relacionados a este sólido na literatura disponível; 

a reavaliação do leito fluidizado agitado mecanicamente utilizado na secagem deste 

material, determinando o momento de interrupção da agitação mecãnica; 

- o desenvolvimento do leito fluidizado pulsado rotativo para a realização do estudo 

fluidodinâmico e de secagem utilizando um sólido difícil de se trabalhar, o ácido 2-

hidroxibenzóico, devido às suas características; 

- a comparação e a avaliação entre duas tecnologias diferentes de fluidização, em uma delas 

inserindo um sistema de agitação mecãnica das partículas e na outra a pulsação da corrente de 

gás através do conjunto distribuidor de gás para promover a movimentação dos sólidos, 

- a validação dos dois equipamentos estudados (LF AM e LFPR) para o processamento de 

sólidos finos e que não podem ser processados em leitos convencionais devido às 

características da partícula. 

5.2- Sugestões para Trabalhos Futuros 

Utilizando o sistema experimental desenvolvido para o leito fluidizado pulsado 

rotativo, são apresentadas algumas sugestões para a realização de alguns trabalhos futuros: 

realizar a quantificação da quantidade de finos elutriados com a variação dos parâmetros 

de fluidização pulsada rotativa; 

estudar diferentes discos rotativos e analisar sua influência no comportamento da 

fluidodinâmica do LFPR; 
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estudar a fluidodinãmica do ácido 2-hidroxibenzóico úmido variando as massas de 

sólido e freqüência de rotação do disco; 

avaliar a influência da variação da velocidade do gás na secagem do LFPR; 

realizar um estudo fluidodinâmico do LFPR para partículas diferentes da estudada, 

quantificar o gasto energético no LFPR. 
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Figura A. I- (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 1, T= 85°C,frocação =15Hz, X{= 0,23%b.s. 
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Figura A2- (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem, Corrida 2, T= 65°C,frotoção =15Hz, Xr = 0,27%b.s. 
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Figura A.3 -(a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 4, T = 65°C,frotoção = 5Hz, Xj= 0,16%b.s. 
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Figura A.4- (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 6, T = 85°C,frotação = 15Hz, X(= 0,22%b.s. 
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Figura A.S -(a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 7, T= 65°C,j;.01açãa =5Hz, Xr= 0,22%b.s. 
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Figura A.6 -(a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e 

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 8, T= 85°C, frotação =5Hz, Xj= 0,19%b.s. 


