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“Ndo vés que o olho abraga a beleza do mundo inteiro? (..
E janela do corpo humano, por onde a alma especula
e frui a beleza do mundo, aceitando a prisdo do corpo que,

sem esse poder, seria um tormento (...)
O admiravel necessidade! Quem acreditaria que um espago

tdo reduzido seria capaz de absorver as imagens do universo! (... }”

Leonardo da Vinci
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RESUMO

O 4cido 2-hidroxibenzdico é muito utilizado na industria farmacéutica devido as
suas caracteristicas analgésicas; sendo que o solido comercial apresenta conteido de
umidade em torno de 2000ppm, distribui¢io granulométrica variando entre 53 ¢ 355 um e

densidade real de 1,443 g/om’.

Este trabalho teve como objetivo estudar a viabilidade do uso de dois leitos
fluidizados modificados, o leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM) e o leito
fluidizado pulsado rotativo (ILFPR), na secagem do acido 2-hidroxibenzoéico. Foram feitas
analises de caracterizacéo fisica do sélido com o objetivo de auxiliar no estudo da secagem

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

Quando umido este so6lido apresenta dificuldades em fluidizar no leito convencional
por ter caracteristica coesiva. A fluidizacio pode ser atingida através da modificacio do
sistema convencional, para prevenir a formac#o de canais preferenciais do gas e melhorar a
movimentagdo dos solidos. Neste trabalho, duas diferentes modificacSes foram testadas,

adi¢do de agitador mecénico interno e pulsagio da corrente gasosa.

Através da analise de porosimetria de mercurio determinou-se que o sélido possui
poros na faixa de mesoporos, € por isso a maior parte da umidade é superficial. As
determinagdes de tamanho de poros e dos termogramas auxiliaram na escolha da
temperatura do gas de secagem. Durante a secagem, como a umidade é superficial, a
temperatura do solido mantém-se préxima & temperatura bulbo imido e comeca a aumentar
depois da evaporagdo da umidade, possibilitando o uso da temperatura do gas de secagem

superior 4 temperatura de sublimacgo do sélido, 76°C.

Fez-se o estudo fluidodindmico do sélido seco a partir das curvas de queda de
pressdo versus vazdo do gas para o leito fluidizado convencional (LFC) e para o LFPR. Nas
condi¢Ges estudadas, e utilizando uma maior freqgiiéncia de rotagio para a pulsagio do gas,
ocorre uma suavizagdo da curva fluidodindmica do LFPR em comparacio ao LFC. Este
estudo apresentou reprodutibilidade com as curvas da literatura (ELENKOV ¢ DJURKOV,
2000, DIURKOV, 2001).
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O estudo da secagem utilizando o LFAM, iniciado anteriormente por AMBROSIO
{1999), mostrou que o sistema de agitagio pode ser interrompido quando o conteudo de
umidade do sélido estd em torno de 0,7% b.s., e a partir disto o leito passa a fluidizar da
maneira convencional. As curvas de secagem apresentaram os dois periodos, constante e
decrescente, com valores de contetido 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 LFAM e o LFPR mostraram que os dois
equipamentos foram eficientes para a secagem do acido 2-hidroxibenzdico. A distribuigdo
granulométrica das particulas e as microfotografias do MEV foram usadas para comparar o
solido seco neste trabalho com o solido comercial. O LFAM e o LFPR quebram menos os
cristais do que o equipamento de secagem atualmente utilizado na indastria, o secador
“flash” pneumatico, produzindo solidos maiores e com melhor fluidez. Os valores
determinados do Indice de Carr e da Razdo de Hausner comprovaram que os solidos secos

neste trabalho tém melhor fluidez.
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ABSTRACT

This work has as primal 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 of 2-hydroxibenzoic acid. Physical characterization analyses of
the solid were conducted in order to provide useful information for the study of 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, particle size in the 53 - 355 um range and true density of 1.443 g/em’.

The cohesive nature of the wet 2-hydroxibenzoic acid hampers its fluidization in the
conventional system. Fluidization can be achieved by modifyving the conventional system to
prevent channeling of the bed and improve solid movement. In the present work two
different modification strategies were tested, the addition of an internal mechanical agitator
and the pulsation of 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 sohid, 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
of the solid is about 0.7% 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 dryving curves for the LFPR exhibited similar
behavior.

Therefore, both the LFAM 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 commercially
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 of the dry solids from this work.
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CAPITULO I

INTRODUCAO

Nos dias atuais, diversos processos de secagem industrial sfio utilizados no
tratamento de grande parte dos sdlidos que servem de matérias — primas e bens de
consumo, e tém o objetivo de garantir a qualidade durante a conserva¢fo, armazenamento,

transporte € manuseio.

A secagem € uma operagfio que tem a finalidade de reduzir o contetido de umidade
presente nos solidos; reduzindo os custos com transporte e embalagens, ¢ quando a
secagem é empregada no processamento de pds e materiais particulados, ela previne seu

empedramento.

Com o aumento da quantidade e da variedade de materiais particulados sendo
produzidos na industria quimica, comec¢ou a existir uma maior necessidade por informagdes
a respeito das caracteristicas de manuseio e processamento, especialmente para materiais
particulados alimenticios, farmacéuticos e quimicos. Pos ou materiais granulares sdo
produzidos de maneiras diferentes € assim apresentam uma grande variedade de
propriedades fisicas, sendo que a medida destas propriedades ¢ de grande importancia para
a definicio das caracteristicas de cada material e por afetarem intrinsicamente nas

caracteristicas de estocagem, manuseio e processamento.

O processo de fluidizagio ¢ uma das tecnologias de secagem amplamente
empregada na indistria, e tem como principio basico a passagem de uma corrente de gas
quente através de um leito de solidos. A fluidizagio pode ser empregada no processamento
de diversos materiais granulares como por exemplo: areia, minerais triturados, polimeros,
produtos farmacéuticos, alimenticios € quimicos, entre outros. Esta ampla aplicag¢do do leito
fluidizado deve-se ao fato de existir uma boa mistura dos solidos no interior do leito, uma

boa homogeneidade das particulas e altas taxas de transferéncia de calor e de massa.
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Os secadores de leito fluidizado apresentam uma construcio simples e podem ser
facilmente automatizados. Geralmente, o processo de fluidizac&o utiliza particulas com
ampla distribuicio de tamanho; sendo que a fluidizacdo de solidos granulares torna-se
dificil quando existe uma grande forga de coesfo entre as particulas, como € o caso de
materiais pastosos, aglomerantes e fridveis. Neste caso, para a obtengdo de umna fluidizacio
de qualidade pode-se aplicar vibrac&o no leito (MUJUMDAR, 1982; MORIS, 2002), a
agitacdo mecanica dos sélidos (REED e FENSKE, 1955; AMBROSIO, 1999), ou ainda
proporcionar a pulsagde da comrente gasosa (GAWRZYNSKI e GLASER, 1996;
GAWRZYNSKI et al., 1989), que promoverdo a movimentacio das particulas Gmidas,

evitando a formac@o de canais preferenciais.

O leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR) tem sido utilizado no processamento de
um grande numero de produtos alimenticios, quimicos e biotecnologicos, como pode ser
observado nos trabalhos de BLACHA-JURKIEWICZ et al. (1987), GAWRZYNSKI ef
al.(1989), GAWRZYNSKI ef al. (1998), DJURKOV (1998), JINESCU et al (2000),
DJURKOV ¢ ELENKOYV (2000} e de DJURKOV (2001).

No trabalho de AMBROSIO (1999) foi estudado o processo de secagem do acido 2-
hidroxibenzéico utilizando o leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM). Através de
testes preliminares, verificou-se que o acido 2-hidroxibenzoico (pertencente ao grupo A de
Geldart quando seco) apresentava caracteristicas coesivas quando umido, e devido a
coesividade do sélido ndo era possivel sua fluidizagdo em um leito convencional, devido &
formacdo dos canais preferenciais do gas, o que motivou a escolha deste tipo de
equipamento. Neste trabalho, foi utilizada a agitagdo mecanica das particulas durante todo o
processo de secagem, obtendo bons resultados no que diz respeito aoc movimento dos
solidos, em relagdo ao conteudo final de umidade e ao tamanho dos cristais secos, obtendo
estes resultados através da comparagdo dos sdlidos antes e depois do processo de secagem.
Devido a falta de informacgBes na literatura a respeito do comportamento deste solido
durante o processo de secagem, a temperatura do gés de secagem utilizada foi de 55 e

65°C, como garantia de que ndo haveria degradagio do material.

O &cido 2-hidroxibenzdico ¢ um material de grande importincia na indistria
farmacéutica, de cosméticos, de produtos agrogquimicos, na inddstria quimica de base, entre
outras, requerendo um produto de alta qualidade. A secagem do produto € uma etapa

importante durante a produgfio, porque ¢la determina a qualidade final do produto, com
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relagio ao contendo final de umidade e ao tamanho e forma das particulas. Na industria
quimica o acido 2-hidroxibenzoico € seco em um secador “flash” pneumadtico, que causa
quebras dos cristais na regido de aceleragdo, produzindo um produto com distribuigiio de
tamanho fora das especificacdes e resultando no empedramento do material apds a

embalagem e durante seu armazenamento.

Como o 4cido 2-hidroxibenzdico Umido nfo pode ser fluidizado em um leito
convencional, por apresentar caracteristicas coesivas, no presente trabalho foi continuado o
estudo iciado por AMBROSIO (1999) no que se refere & secagem em leito fluidizado
agitado mecanicamente (LFAM), avaliando uma faixa diferente para a temperatura do gés
de secagem (85 e 100°C); determinando o conteGdo de umidade do sélido em que a
agitacio ndo € necessaria para a continuidade do processo, e ainda objetivou-se determinar
o comportamento de fluidez do sélido seco no leito fluidizado agitado mecanicamente para

posterior comparagdo com o sélido comercial seco.

O leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM) mostrou-se muito eficaz em
relacio ao processamento do &cido 2-hidroxibenzdico (AMBROSIO, 1999); mas, como
existem partes moévels em seu interior, que podem dificultar sua automatizagfo, decidiu-se

estudar um novo sistema de fluidizacso.

Mediante isto, este trabalho também se propde a estudar uma outra alternativa para
a secagem do 4cido 2-hidroxibenzéico, além do LFAM, que é a utilizagdo do leito

fluidizado pulsado rotative (LFPR), em escala de laboratério.
As principais etapas deste trabalho podem ser resumidas em:

— determinar as caracteristicas fisicas do solido através da Analise Termogravimétrica
(TGA), Picnometria a Gas Hélio ¢ Porosimetria por Intrusdo de Merctrio em amostras

secas de maneira “branda”, em estufa a vacuo a 60°C por 24 horas;

— determinar as isotermas de dessor¢do de dgua utilizando o método dindmico de anélise
(DVS);

— estudar a secagem do acido 2-hidroxibenzéico em leito fluidizado agitado
mecanicamente (LFAM), em escala de laboratorio, avaliando a temperatura do gis e o
conteido de umidade em que o leito de so6lidos fluidiza sem agitacdo. Neste caso a

velocidade do gas foi mantida fixa;
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— efetuar as devidas modifica¢des no sistema de distribuicdo de gas do LFAM e retirar o
sistemna de agitac3o mecénica, para a completa adequacio e instalacio do leito fluidizado

pulsado rotativo (LFPR);
— estudar a fluidodindmica do LFPR utilizando 4cido 2-hidroxibenzdico seco;
— estudar a secagem do acido 2-hidroxibenzdico no LFPR,

- determinar a escoabilidade do material seco no LFAM, LFPR e do solido seco
comercial comparando os resultados de escoabilidade obtidos para os trés processos de

secagem;

— determinar a faixa de distribuic8o granulométrica através de peneiramento, e fazer
microfotografias no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) do é&cide 2-
hidroxibenzoico seco no LFAM e no LFPR, comparando com ¢ 4cido 2-hidroxibenzoéico

comercial e com arnostras do sdlido seco de maneira “branda”,

Este trabalho focaliza a utilizaggo de dois diferentes sistemas modificados de
fluidizagdo, o leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM) e o leito fluidizado pulsado
rotativo (L.FPR), para a secagem do acido 2-hidroxibenzoico proveniente da indistria, com
o objetivo de viabilizar a secagem deste s6lido através de tecnologias diferentes da utilizada

industrialmente, e obter um produto final com boa qualidade.
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CAPITULG IT

REVISAQ BIBLIOGRAFICA

2.1 — Acido 2-hidroxibenzéico

O 4cido 2-hidroxibenzdico ¢ wm sdlido bastante versatil, sendo amplamente
utilizado na industria farmacéutica, entrando na composig@o de diversos medicamentos, na
formulagio de pomadas dermatoldgicas devido a sua funcZo fungicida, e usado como

aroma para alimentos e esséncias de perfumes, entre outras aplicaces.

O 4cido 2-hidroxibenzdico e seus derivados também podem ser usados como
intermediarios na produc#o de tintas, produtos de perfumaria, agroquimicos, entre outros. O
acido 2-hidroxibenzdico de grau técnico também ¢ um intermedidrio na inddstria da

manufatura de borracha e na manufatura de resinas fendlicas.

Este sélido também ¢ conhecido como 4cido o-hidroxibenzdico, e possui a

seguinte estrutura (ULLMANN’S, vol. A23):
OOH
OH

O é4cido 2-hidroxibenzdico que apresenta Qualidade Técnica, e € produzido pelo
processo de Kolbe-Schmitt, ¢ extremamente puro. Por necessitar ser muito puro, sua

composicio deve obedecer &s seguintes caracteristicas (ULLMANN’S, vol. A23):

¢ 99.5% de acido 2-hidroxibenzoéico;
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¢ 0,05 - 0,1% de fenol, 4cido p-hidroxibenzéico ou acido 4-hidréxiisoftalico, que sdo

impurezas;
¢ cinzas < {,1%;
¢ 0,2% de agua.

O acido 2-hidroxibenzodico de Qualidade USP (grau farmacéutico) obedece a

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

mostrada abaixo:

¢ 4cido 2-hidroxibenzdico = 99,5% e ndo mais que 101,0% de C7HsOs, em base seca;
+ faixa de fusdo: 158 - 161°C;

¢ cinzas < 0,05%;

¢ conteudo de cloro < 140ppm;

¢ conteudo de sulfato < 200ppm;

¢ contetido de metais pesados < 20ppm.

De uma forma geral, suas propriedades fisicas estdio apresentadas na Tabela 2.1
(ULLMANN'’S, vol. A23):

Tabela 2.1 — Propriedades fisicas do acido 2-hidroxibenzodico.

formula molecular C-H¢Os3
peso molecular 138,12
temperatura de sublimagdo 76°C
flash point 157°C
calor de sublimac&o 81,8 kJ/mol
densidade real (d.°) 1,443
solubilidade em 4gua (20°C) 1,8¢/1
Coloragéo dos cristais branca
- cristaliza-se na forma de agulhas incolores na presenca de agua, e na forma de
prismas monoclinicos na presenca de etanol
- descolore gradualmente na presenca da luz solar
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Algumas propriedades quimicas do acido 2-hidroxibenzéico estdo descritas a

seguir (ULLMANN’S, vol. A23):

A 4

a dupla funcéo da molécula do 4cido 2-hidroxibenzodico combina as propriedades dos

fendis com as propriedades dos acidos carboxilicos aromaticos;

¢ pode ocorrer quelacdo em contato com alguns ions metalicos, como, por exemplo, o

Fe(Ill), deixando uma coloragio violeta. Ele pode ser usado como indicador no EDTA

para a determinacdo da presenca de Fe(IlI) em algumas reagdes.

Na presenca de ar, por se tratar de um sélido razoavelmente fino, pode ser

considerado como combustivel. A baixa energia de combustio indica um alto nivel de

sensibilidade & combustio, portanto deve-se adotar medidas para evitar fontes de ignicéo e

de protecdo contra severos efeitos explosivos As caracteristicas explosivas deste pé fino

(particulas < 100um) sfo as seguintes(ULLMANN’S, vol. A23):

*

+

temperatura minima de combustdo: 490 °C;
concentragio minima de combustio: 30 g/m’;
energia minima de combustdo: <5 ml;
pressdo maxima produzida: 7,2 bar,

taxa méxima de aumento de pressdo: 216 bar/s.

2.2 — Classificacio e Caracterizacio da Particula Sélida

Muitos trabalhos de pesquisa tém sido realizados com a utilizagio de uma

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

sistemas fluidizados com borbulhamento de gas depende das propriedades das particulas

solidas, tamanho, massa especifica, quantidade de finos e coesividade das particulas.

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

tamanho da particula € em outros pardmetros que possam afetar as forgas interparticulas

podem transformar um p6 fino de escoamento livre em um pé coesivo. Particulas finas sdo
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dificeis de fluidizar devido as suas propriedades coesivas. O termo “particula fina” é um

pouco vago, € por este motivo GELDART (1973) classificou as particulas em quatro
grupos de acordo com seu comportamento de fluidizagio e caracterizado pela diferenca de

densidade {ps - p,) € pelo didmetro médio da particula ( d » )

A Figura 2.1 mostra a classificaciio de Geldart para a fluidizagiio com ar nas

condigbes ambiente e para upymenor que cerca de 10 u,,;. Para qualquer solido de densidade
conhecida {o;) e didgmetro médio da particula (d 7 ), este grafico mostra o tipo de
fluidizagdo a ser esperada (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). Este diagrama pode ser
aplicado para se verificar a classifica¢@o do sélido e estabelecer o modelo fluidodindmico

que levara a escolha adequada do tipo de equipamento a ser projetado (SOUZA, 1997).

As particulas do grupo C sdo coesivas ou muito finas e a fluidizagdo “normal”
destes solidos € extremamente dificil, pois as forgas interparticulas sio maiores do que as
forcas que o fluido pode exercer sobre a particula. As forcas interparticulas atuam em
particulas muito pequenas {<20pm), com fortes cargas eletrostaticas, alto conteddo de
umidade, em particulas com superficies pegajosas e com forma irregular. A fluidizagio
pode tornar-se possivel ou melhorada com o uso de agitadores mecanicos ou vibradores que

quebrem os canais preferenciais (GEL.DART in GELDART, 1986).
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Figura 2.1 — Classificacio de Geldart para particulas no ar nas condigdes ambiente;

adaptado de Geldart (1973) (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).
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Os materiais particulados do grupo A s#o aeraveis ou tém particulas de tamanho
médio pequeno e/ou baixa densidade da particula (menor que 1,4 g/enr’), e o leito destas
particulas apresentam uma expansido considerdvel na fase densa entre a velocidade de
minima fluidizac@o (u,y) e a velocidade que inicia a formacao de bolhas (i), por isso os
solidos do grupo A podem ser considerados levemente coesivos. A fase densa assume uma
porosidade estivel entre &€ &, € 0 aumento da velocidade do gés um pouco acima de 0,6
cm/s proporciona um aumento na expansio do leito (GELDART in GELDART, 1986;
GELDART, HARNBY e WONG, 1984). Os solidos do grupo A apresentam escoamento
livre e s3o facets de fluidizar (GELDART, HARNBY e WONG, 1984).

Para os materiais particulados do grupo B, que apresentam uma faixa de didmetro
40pm < d , <500um ¢ de massa especifica 4 > p, > 1,4g/cm’, as forcas interparticulas sio

despreziveis ocorrendo a formagdo de bolhas acima da velocidade de minima fluidizacdo
(tmy); 0 regime de fluidizagio desse grupo ¢ chamado de fluidizagdo borbulhante (KUNII e
LEVENSPIEL, 1991; GELDART, 1973).

Os materiais particulados do grupo D sZo grandes e/ou s@o muito densos,
geralmente d, > Imm; durante a fluidizago convencional pode haver a formagfio de canais
preferenciais, € por isso eles sio facilmente jorraveis. As forgas coesivas interparticulas sfo
menores‘se comparadas com a forga de arraste (KUNII e LEVENSPIEL, 1991; GELDART,
1973).

As forcas interparticulas nos materiais particulados do Grupo A sio peqﬁenas se
comparadas com as forcas fluidodindmicas que agem dentro do leito fluidizado, mas s&o
benéficas por serem responsaveis pela fase densa expandida que limita o crescimento das
bolhas; por essa razfio os sdlidos do Grupo A talvez possam ser chamados de “ligeiramente
coesivos”. No Grupo C, as forgas interparticulas s3o substancialmente maiores que as
forgas fluidodindmicas, o gis nfo pode separar as particulas e entdo ocorre a formagio dos
canais preferenciais, proporcionando uma fluidizacio de ma qualidade. A conclusio que se
pode tirar € que o comportamento de fluidiza¢io de particulas finas (d, < 100 um) revelou
algumas diferencas entre os dois grupos de sélidos em questfio, Grupos A e C. Quando as
taxas de expansido do leito e de elutria¢@o sZo plotadas contra a velocidade do gas, e a altura
de desaeracdo € plotada contra o tempo, os Grupos A e C exibem curvas caracteristicas um

pouco diferentes. Além disso, os sélidos do Grupo A podem se comportar como um sélido
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do Grupo C quando € 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 condigdes ambiente, mas
novos estudos levaram a outras propostas. Por exemplo, foi proposta uma classificago AC
para particulas na regido da incerteza entre os sélidos A e os solidos C de Geldart. Estes
sOlidos escoam bem quando fluidizados (influéneia do tipo A), mas permanentemente
“desfluidizam” em qualquer superficie horizontal e entdo bloqueiam ou fecham tubos
horizontais (influéncia tipo C). Qutros estudos buscam localizar exatamente a fronteira

entre as regides A e C, isto no deve depender somente das densidades e do tamanho médio

dos solidos (Figura 2.1) mas também da razdo l% , das propriedades do gas, e da
nf

distribuicio de tamanho dos soélidos (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 Razdo de
Hausner (HR) para auxiliar na classificagdo dos solidos. O conceito de fluidez esta descrito

de maneira mais detalhada no item 2.6.

A caracterizagfo ¢ a classificagfio da particula tém sido interpretadas por alguns
pesquisadores como sendo a medida do tamanho, forma, densidade, distribuicdo do
tamanho de poro € analises térmicas (DAVIES, 1996). Contudo, a realizagdo de analises de
caracterizago da particula propriamente dita é de grande importancia quando se trabalha

com materiais particulados.

Segundo KUNII e LEVENSPIEL (1977), o tamanho das particulas esféricas pode
ser medido sem grandes dificuldades, mas para particulas ndo - esféricas o tamanho pode
ser definido de diversas formas. Particulas grandes (> 1mm) podem ser medidas por
paquimetros se elas tm forma regular, ou pela pesagem de uma certa quantidade de s6lidos
quando se conhece sua densidade, ou ainda por picnometria liquida se o sélido néo for
poroso. Para estas medidas, primeiro deve-se calcular o didmetro equivalente, que pode ser

definido como:
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d, = didmetro da esfera que tem o mesmo o volume da particula 2.1

sup erficie da esfera

e a esfericidade € definida como: ¢, = ( (2.2)

Sup E?ﬁCle da partzcula ]de mesmo volume

Com essa definicdo temos que ¢ = | para particulas esféricas e 0 < ¢; < | para todas as

formas de particula.

A porosidade do leito ¢ a raz8o do volume dos espagos vazios entre as particulas
pelo volume de todo o leito; que depende das propriedades do material, do agente de
secagem ¢ da velocidade de escoamento do agente de secagem. A porosidade do leito
aumenta com o aumento do contetido de umidade do material, ocorrendo canais

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

Para um equipamento de 4rea constante, a porosidade do leito pode ser

determinada com base no nivel de expansio do leito, e pode ser dada pela seguinte equagiio
(STRUMILLO e KUDRA, 1986):

g=1-%9««(1—go) (2.3)

em que Hp € a altura do leito fixo, e & ¢é a porosidade do leito fixo. A equagio (2.3)

representa um valor médio e despreza mudangas locais deste parametro.

Para a fluidiza¢do incipiente, a porosidade pode ser determinada pela equagéo

proposta por Arai e Sugivama (STRUMILLO ¢ KUDRA, 1986):

o= (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
remocio térmica das substincias volateis (umidade) com o objetivo de produzir um produto
solido seco. A umidade deve ser removida do material sob a forma de vapor, qualquer que
seja 0 modo de aquecimento do gas, podendo ser por fonte externa, condugéo, convecgéo,

radiagdo ou outros métodos (KEEY, 1992).

Geralmente, o calor ¢ fornecido pelo gis (agente de secagem) que promove ©
arraste da umidade evaporada. Neste caso, a taxa global de secagem ¢ controlada pela
resisténcia a transferéncia de calor ¢ de massa na fase gasosa ou pela resisténcia ac
transporte na fase solida (MEIRELLES, 1984).

A - Curvas de Secagem:

As cinéticas de secagem estio associadas as mudangas do contetudo de umidade do
material e as mudangas de temperatura com o tempo. A modificagio no contetido de
umidade e na temperatura do solido geralmente é controlada pela transferéncia de calor e de
massa entre a superficie do corpo, as vizinhangas ¢ o interior do sélido que esta sendo seco.
A intensidade da secagem, que reflete na mudanga do conteido de umidade com o tempo, é
influenciada pelos parmetros do processo de secagem, come a temperatura, a umidade, a

velocidade relativa do ar ou a pressdo total.

No processo de secagem tanto as condi¢les externas quanto a estrutura interna do
material a ser seco influenciam de diferentes maneiras nos dois periodos da secagem. No
periodo de taxa de secagem constante, as taxas de transferéncia de calor ¢ de massa
dependem, principalmente, do mecanismo de transporte na camada limite; contudo, no
periodo de taxa de secagem decrescente o fator controlador torna-se a resisténcia ao

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

Se uma certa quantidade de material particulado umido for seco em um leito, e 0

contetido de umidade dos sdlidos X (definido como sendo o peso de H,O dividido pelo peso
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do sélido seco) for determinado como fun¢io do tempo ¢, a curva resultante X versus ¢

apresentaré a forma tipica mostrada na Figura 2.2(a).

A curva mostrada na Figura 2.2(a) ¢ dividida em duas partes: a primeira ¢
chamada de periodo de taxa constante e a segunda de periodo de taxa decrescente. O
periodo de taxa constante € considerado como o correspondente & transferéncia de umidade
da superficie das particulas; enquanto que o periodo de taxa decrescente corresponde 3
transferéncia de umidade interna. O conteddo de umidade na transi¢io entre os dois
periodos é chamado de conteitdo de umidade critico X,,. Se a secagem continuar por um
tempo longo o bastante, X serd aproximado do conteido de umidade de equilibrio X,
correspondente a umidade relativa e 4 temperatura de entrada do ar. Em qualquer ponto na
curva, a quantidade de umidade ndo removida (X - X) é chamada de contetido de umidade

livre.

S(@Xide

{
() %
I
i

]
0 Fer-Xe
t H-XKe

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

A taxa de secagem, -dX/dr, pode ser determinada em qualquer ponto por
diferenciacdo na curva X versus f. O grafico -dX/ds versus (X-X.), que é o conteudo de
umidade livre, ¢ uma maneira alternativa de representar as caracteristicas de secagem de
um material, como pode ser visto na Figura 2.2(b) (REAY e BAKER in DAVIDSON et al.,
1985).

A distribuico de umidade em um material submetido ao processo de secagem
pode ser dividida em trés diferentes zonas: seca, de evaporagio e umida; que podem ser
observadas na Figura 2.3. Durante o periodo de taxa de secagem constante, a zona umida
ocupa todo o material e o processo de evaporacio ocorre na superficie do solido. As outras

zonas aparecem subsegiientemente durante o periodo de taxa decrescente. Na zona seca, a
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umidade é transferida somente na forma de vapor; enquanto gue na zona umida a umidade
liquida ¢ transferida. Estes dois mecanismos de transferéncia ocorrem na zona de
evaporag@o. A existéneia da zona de evaporacdo foi comprovada experimentalmente,

através de analises de distribuigfio de temperatura ou medidas de fluxo de calor dentro do
solido (STRUMILLO e KUDRA, 1986).

Agents de Secagem

¥=0

Zoha seca b1

b2

calor

zona de evaporagio

umidade

Zona umida

¥

¥

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, wp = f{X), que é
definida como a quantidade de agua removida do material que estd secando em uma

unidade de tempo por unidade da superficie de secagem, através da equagio:

Wy=——— ot N=—0 2.5)
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Figura 2.4 — Curva da taxa da secagem em fungdo do contetido de umidade do material

(STRUMILLO e KUDRA, 1986).

Na Figura 24 pode-se ver os dois periodos caracteristicos da secagem. A
explicagio com relagio 4 forma da curva de secagem estad muito ligada a transferéncia de
calor e de massa, € também porque a superficie do material esté totalmente coberta por uma
fina camada liguida que pode ser tratada como umidade ndo-ligada. O contato entre a

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

Considerando a resisténcia a transferéncia de massa, as condi¢cOes externas e a
camada de gis limitam a taxa de secagem. Como a evaporagio da umidade requer que o
calor seja igual ao calor Jatente de evaporagfo, a superficie liquida apds algum tempo
atingira a temperatura de equilibrio (periodo inicial de secagem), e a quantidade de calor
transmitida do ar para a superficie sera igual ao calor necessério para a mudanca de fase. Se
a umnidade do ar ndo muda, a taxa de evaporagdo entre os pontos B e C (Figura 2.4) serd
constante e igual a wp,, (STRUMILLO e KUDRA, 1986).

No periodo inicial de secagem, o material a ser seco e sua superficie estio cobertos
por uma camada liquida e tém a temperatura muito menor que a temperatura de equilibrio
(T,), e como resultado a taxa de secagem entre os pontos A e B aumentara até a temperatura
da superficie do matenal atingir o valor correspondente a linha BC. Raramente o secador é
alimentado com material umido em uma temperatura 7 > 7. Entfo, o periodo inicial de

secagem ¢é representado pela linha pontilhada A'B. Geralmente, o periodo inicial de
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secagem € muito curto e na pratica pode ser desprezado. Quando X < X,,, a quantidade de
umidade que chega na superficie do material comeca a diminuir gradualmente. Entdo, a
pressic de vapor acima da superficie do material também diminui e por isso a taxa de
secagem também diminui; assim, tem-se o periodo de taxa de secagem decrescente (curva
CD) (Figura 2.4}. Neste periodo a taxa de secagem ¢ controlada pelo transporte de umidade
do material (condigdes internas) que depende do gradiente de concentragdc de umidade
(STRUMILLO e KUDRA, 1986).

Se o contetdo de umidade ¢ maior que o conteudo de umidade higroscopico, a
regido proxima da superficie estd saturada de vapor d’agua, € a temperatura da superficie
do material (para a secagem convectiva) € igual 4 temperatura de bulbo imido. A taxa de
secagem ¢ praticamente constante porque a intensidade da secagem ¢ igual & intensidade de
evaporacio da superficie livie para o liquido (regifio de controle da camada limite)
(STRUMILLO ¢ KUDRA, 1986).

B~ Umidade de Equilibrio:

O contendo de umidade de equilibrio de materiais higroscopicos € importante pela
sua relagdo direta com os problemas de secagem, estocagem e de armazenamento. Seu
valor aproximado para um produto seco ¢ determinado pela umidade relativa e pela
temperatura do ar de secagem (HENDERSON, 1952).

Segundo KEEY, 1992, um sélido terd seu conteudo de umidade em equilibrio com

um géas vizinho quando o contetido de umidade do vapor corresponder & umidade relativa

oup/.
Py

Segundo BROOKER er al. ¢ ROA e ROSSI, apud CAVALCANTI MATA (1997),
teor de umidade de equilibrio como sendo o teor de umidade (massa de dgua por unidade
de massa total, em base Gmida, ou massa de 4gua por unidade de massa seca, em base seca)
que um produto atinge quando ¢ mantido, por um tempo suficientemente longo, em
condi¢des controladas de temperatura (7) e umidade relativa do ar (UR); ou ainda, quando
um grio esta higroscopicamente em equilibrio com o ar ambiente em que se encontra,

quando a presséo de vapor de agua for igual 2 pressio de vapor de 4gua do ambiente, sendo
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que para cada espécie e/ou variedade de grio a pressdo de vapor interna tem um valor

caracteristico para cada temperatura.

O teor de umidade de equilibrio de um material higroscopico, em uma dada
condicdo de temperatura, umidade relativa de equilibrio e pressio, depende do caminho
usado para atingir o equilibrio. Entfio para uma mesma umidade relativa pode haver duas
isotermas, chamadas isotermas de sor¢io e dessorcdo. Os dois processos (sor¢io e
dessor¢dio) dependem do teor de umidade inicial em que cada processo comeca
(CAVALCANTI MATA, 1997).

A palavra equilibrio refere-se ao fato de que, no ponto de equilibrio, o produto no
troca umidade com o ar que o envolve; isso ocorre quando as pressdes de vapor de agua na

superficie do material e no ar sdo idénticas (CAVALCANTI MATA, 1997).

C - Isotermas de Sorgio de Agna:

A agua € o componente dominante nos sistemas alimenticios, influenciando de
maneira significativa nas variaveis do processo, nas caracteristicas do produto e em sua
estabilidade. Entdo, a consideragfio do fendémeno de sorcfo da umidade € essencial para um

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

A curva de umidade de equilibrio ¢ uma expressdo grafica da relagfio entre o
conteido de umidade do material ¢ a sua umidade relativa de equilibrio. A temperatura
afeta um pouco a isoterma, aumentando a temperatura ocorre uma leve redug@o no
contetido de umidade do material em uma determinada umidade relativa de equilibrio
(HENDERSON, 1952). A construgiio experimental das isotermas de sor¢do em
temperaturas diferentes deve mostrar uma diminuigdo na quantidade adsorvida com o
aumento da temperatura, em uma atividade de 4gua constante. Um exemplo deste fato estd
mostrado na Figura 2.5 (LABUZA, 1968).
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quantidade adsorvida

ATIVIDADE BE AGUS

Figura 2.5 — Efeito da temperatura na isoterma de sor¢io (LABUZA, 1968).

Nos trabalhos de HUBBARD et al. (1957), LABUZA ef al. (1985), McMINN ¢
MAGEE (1997), ¢ JOHNSON e¢ BRENNAN (2000) foi observada ¢ comprovada a

influéncia da variacdo da temperatura sobre as isotermas de sorgio de agua.

A atividade de agua denota a proporcio entre a pressdo de vapor da agua de uma
substincia ¢ a pressdo de vapor da agua livre, na mesma temperatura. Essa proporcio
também expressa a umidade relativa de um gés em equilibrio com um material (LONCIN ef
al., 1968); e pode ser definida como (LABUZA in DUCKWORTH, 1975; McLAUGHLIN
e MAGEE, 1998):

a, =L = (2.6)

em que a,,— atividade da 4gua
pr— pressdo de vapor da 4gua no material (N/m?)
po— pressdo de vapor da dgua pura (N/m?)

E.R H. — umidade relativa de equilibrio
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As isotermas de sorgio, que estabelecem a relac3o entre a atividade de agua e o
conteudo de umidade de equilibrio de sélidos em uma dada temperatura, caracterizam o
estado da agua. Do ponto de vista da secagem, essas isotermas sfo necessarias para definir
o ponto final do processo de secagem (MASKAN e GOGUS, 1998), e a determinagio do
ponto final da secagem assegura a viabilidade econémica e a seguranca no armazenamento

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

A agua pode interagir com os materiais de diversas maneiras, até mesmo ser
adsorvida da atmosfera na superficie dos sélidos. Para a adsorg#o, somente poucas camadas
de moléculas de 4dgua deveriam se formar na superficie do soélido, mesmo em umidade
relativa alta, tanto que a mudanca total de massa ao longo de toda a isoterma € pequena
(geralmente muito menor que 1% peso/peso). A Agua total adsorvida estd diretamente
ligada com a area superficial da amostra entdo, por exemplo, uma cermica com grande
area superficial pode adsorver muito mais dgua que um cristal grande nfo - poroso. As
formas da isoterma de adsor¢fio podem ser usadas para interpretar a natureza da superficie

do solido, ou seja, se a interago &gua - superficie é ou néo favoravel (BUCKTON, 2000).

As medidas das isotermas de sor¢do precisam (i) levar o material para um estado
de equilibrio que corresponde a um ponto na curva de sorgio (pela adsorcio ou dessorgfo);
(ii) medir a atividade de dgua (a.) quando o conteddo de agua (X) esta fixado, ou medir X
quando a,, estd controlado. Nesses dois casos, 0 método envolve mudangas na quantidade

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

A sorgdo da agua pelos alimentos ¢ classificada em trés categorias principais
(WOLF et al., 1985):

1 — sor¢io sem mudancas estruturais do sorvente;
2 — sor¢io acompanhada pelas mudangas estruturais do sorvente, e
3 — formagdo da sorg¢io de uma solucio.

O modelo isotérmico de sor¢lio mais popular ¢ a aproximac@o de BET, de 1938,
que estabeleceu uma classificag@io das isotermas de adsor¢io com base na adsorgdo de van
der Walls dos gases, em varios materiais soOlidos. 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 séo classificadas de acordo com

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

r.
E S
: Xeq
Xeq i i
Phb.s.) {%b.5.)
a,,ou UR (%) a,,ou UR (%)
i Fy &
Xeq
Xeq .Xeq ky
(eb.5) 4y Ceb.s) y  (ebis)
> a_ouUR (%}
aou UR (%) a,ou UR (%) w (%}

Figura 2.6 — Formas caracteristicas das isotermas de sor¢do (LOWELL e SHIELDS, 1991).

Tipo 1. isoterma tipo Langmuir que caracteriza uma adsor¢do pura na camada
monomolecular. No caso da adsorgdo fisica, as isotermas do Tipo I sfio encontradas para
materiais microporosos cujo tamanho de poro néo excede alguns didmetros moleculares do

adsorbato.

Tipo II. isoterma de BET que € caracteristica de formagdo de mmultiplas camadas de
moléculas de adsorbato sobre a superficie do solido. Esta isoterma é fregiientemente
encontrada quando a adsor¢io ocorre em materiais nfio porosos ou com didmetro de poro
maior que microporos. O ponto de inflexdo, ou o joelho, da isoterma geralmente ocorre
préximo do final da primeira monocamada adsorvida e com 0 aumento da pressdo relativa,
a segunda camada e as camadas superiores sfo completadas até que o nimero de camadas

adsorvidas tenda a infinito.

Tipo HI: embora similar & Isoterma do Tipo II, raramente s3o observadas em solidos néo -

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

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

geralmente ocorre perto do final da primeira monocamada.

Tipo V: estas isotermas surgem de pequenas interagdes adsorbato — adsorvente, similar as
isotermas do Tipo III. Portanto, as isotermas do Tipo V também estfo associadas com poros

na mesma faixa das isotermas do Tipo IV.

Conforme ilustrado na Figura 2.7, uma isoterma pode ser dividida em trés regides,
de acordo com o estado da &4gua, descritas a seguir (LABUZA, 1968; LABUZA in
DUCKWORTH, 1975; UBOLDI EIROA, 1981).
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Figura 2.7 — Isoterma de sorgdo generalizada (LABUZA, 1968).

REGIAQ A: corresponde & adsorgio de um filme monomolecular da agua, que ocorre
quando em cada ponto de ligagBo da macromolécula do sélido existe apenas uma molécula

de 4gua disponivel. Nesta regido, a agua esta fortemente ligada ao sélido;

REGIAQ B: cormresponde & adsor¢io de camadas adicionais sobre essa monocamada. A
inclinacio da curva € tal que um pequeno gradiente de umidade corresponde a um rapido
aumento da atividade de agua. Neste momento, a superficie do sélido esta coberta pela

monocamada de dgua e comecam a se formar as multicamadas,
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REGIAQ C: corresponde ao inicio da condensagfio da dgua nos poros do material seguida
pela dissolugio do material soltivel presente. Ao contririo da REGIAO B, pequenas

variacdes na atividade de agua correspondem a elevadas variacdes de umidade.

Grande parte dos materiais bioldgicos € classificada como isoterma do Tipo I, que
é representada como uma curva sigmoidal ndo-linear. As excecdes s3o os alimentos ricos
em componentes soliivels, como aglicares, que apresentam um comportamento do Tipo I,
baixo conteudo de umidade em baixa atividade de &gua, € um brusco aumento no conteido

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

A isoterma de BET geralmente ocorre na faixa de atividade de agua vanando de
0,1 — 0,5 fornecendo dados suficientes que possibilitam o célculo de uma monocamada
coberta de agua (LABUZA, 1968). O valor desta monocamada, que pode ser calculado pela
equagiio de BET, caracteriza a faixa de atividade de dgua em que o material € mais estavel,

podendo ser utilizado para varios tipos de solidos (WOLF et al., 1985).

Na Figura 2.7 o efeito da histerese pode ser observado, através do experimento de
adsor¢do versus dessor¢do. Segundo LABUZA in DUCKWORTH (1975), existe uma
anomalia quando um material € seco até uma certa atividade de agua (dessorg¢io) se
comparado quando o material é completamente seco e ento reumidificado até a mesma
atividade de 4gua (adsorcao). Nesta atividade de agua determinada, o sistema de dessorcéo
tera um conteudo de umidade muito maior e este fendmeno é a chamada histerese. A
histerese de dessor¢do geralmente termina na monocamada, mas em alguns casos cla €

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

O fendémeno da histerese, mostrado na Figura 2.7, pode ser explicado através de
algumas teorias baseadas no efeito da condensagfo capilar; portanto a histerese deveria
ocorrer somente na REGIAO C da Figura 2.7, mas o fendmeno também ocorre nas
multicamadas da REGIAQ B e as razdes para este fato ainda nio estio 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 adsorg@o, o capilar estd completamente cheio at€é que uma
atividade de 4dgua correspondente ao seu maior raio seja alcangada. Durante a dessorgéo, o
seu menor raio controla o esvaziamento do poro, de modo que a atividade de agua é

reduzida consideravelmente.
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D — Obtencdo Experimental das Isotermas de Sorcdo:

TEIXEIRA NETO apud FARIA (1998) dividiu os varios métodos analiticos de
determinagfic das isotermas de sorg3o existentes na literatura segundo o método de
medi¢do, como: (a) métodos em que se mede a pressio parcial de vapor, ou a umidade
relativa de equilibrio, de amostras com teor de umidade previamente conhecido; e (b)
métodos em que se mede o teor de umidade do produto em equilibrio a diferentes umidades
relativas. Este iltimo ¢ conhecido como método de aproximac3o graviméirica, e sua

medida pode ser estatica ou dindmica (GAL in DUCKWORTH, 1975).

A primeira categoria de métodos serve principalmente para determinagdes rapidas
da atividade de dgua no controle de processos ¢ de qualidade. Nestes métodos a pressdo de
vapor do material ¢ medida manometricamente, ou a umidade relativa de equilibrio ¢
medida diretamente por sensores, como higrmetros elétricos, higrémetros de ponto de

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

O principio da segunda categoriza de métodos de medig3o é a determinacio das
mudangas de peso das amostras em equilibrio com diferentes pressdes de vapor,
geralmente, gravimetricamente (método estatico) (GAL in DUCKWORTH, 1975). Neste
caso, os ambientes com umidade relativa para o equilibrio com as amostras sdo preparados
em frascos hermeéticos. Tais ambientes podem ser obtidos através de soluges salinas
saturadas ou com 4&cido sulfirico em diversas concentragdes. A seguir, pequenas
quantidades da amostra sfo colocadas dentro do frasco hermético em que a umidade
relativa do ar e a temperatura estdo constantes. Quando o equilibrio entre a amostra € o
ambiente € estabelecido, apds um periodo de tempo que pode levar de alguns dias a alguns
meses, a massa da amostra ndo sofre mais variagdes. Entdo, o conteiido de umidade do
material ¢ determinado € um ponto da curva de sorgio € obtido (HENDERSON, 1952).
Através deste método a observacfio visual da amostra € direta e geralmente € possivel
detectar imediatamente mudangas fisicas, como encolhimento, descoloracdo, perda das

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

Na literatura € possivel encontrar diversos dados de umidade relativa em fungfo da
temperatura para diversas solugdes salinas saturadas; entre estes trabalhos pode-se destacar
GREENSPAN (1977), STOKES e ROBINSON (1949), YOUNG (1967), WINK e SEARS
(1950), WEXLER ¢ HASEGAWA (1954), CARR ¢ 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

solugbes salinas saturadas e de acido sulfurico sfo preparadas.

Com o objetive de diminuir o periodo de tempo que leva o ensaio, metodos
dindmicos de fluxo continuo foram propostos. G método dindmico possui uma corrente de
ar circulante que € utilizada para a transferéncia do vapor de 4dgua entrando ou saindo da
amostra. A grande vantagem deste método € que a amostra € pesada continuamente sem
perder a precisic € sempre em uma mesma taxa de fluxo de ar (GAL in DUCKWORTH,
1975). Estes equipamentos sdo apropriados para o estudo cinético, para simular os
processos de secagem convectiva e para detectar pequenas mudangas estruturais na fase

sorvente.

O mais interessante nestes equipamentos de medidas dinimicas ¢ que se pode
programar e controlar a umidade relativa e automatizar a operacdio de pesagem. Uma
maneira simples € ajustar manualmente as umidades relativas desgjadas e depois o
equilibrio atingido ¢ reconhecido pelo peso constante da amostra obtido. Usando um
temporizador eletrdnico e uma unidade de programacfio de umidade relativa ou

temperatura, as isotermas de sorg@o podem ser determinadas automaticamente.

O métode dindmico para a obtengdo de dados de sor¢@io foi utilizado por
MANTOVANI et al. (2000) para checar se 0 aumento de peso em um material polimérico
em pd, neste caso glicolato de sodio proveniente do amido de batata, foi produzido apenas
pela sor¢@o de vapor. Através da curva UR em fungdo da variacio de massa de agua, para a
sor¢do e dessorgdo, observou-se pouca diferenca entre as duas curvas e concluiram que o

vapor de condensacio entre as particulas poliméricas € quase desprezivel.

STEENDAM ef al. (2001) estudaram o comportamento de sor¢do de um pod
polimérico, poly (pi-lactic acid), com diferentes pesos moleculares utilizando um
equipamento de sor¢do de vapor dindmico DVS-1000 (Surface Measurement Systems Ltd.,
London, UK) equipado com uma microbalanca Cahn D200. Eles observaram que a taxa de

sor¢io diminuiu com o aumento do peso molecular.

LANE e BUCKTON (2001) apresentaram a combinagio de um equipamento de
sorgio de vapor dindmico acoplado a uma microbalanca (Dynamic Vapour Sorption - DVS,
Surface Measurement Systems Ltd., London, UK) com um equipamento de espectroscopia

proxima do infravermelho (Foss NIR Systems) para medir simultaneamente as mudangas
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gravimétricas e espectroscopicas da lactose nas fases amorfa e cristalina. A utilizag8o desta
técnica combinada possibilitou a comprovaciio de que a lactose na fase amorfa perdeu

pouca agua antes da cristalizacio.

HOGAN e BUCKTON (2001) também utilizaram a combinacdo do DVS e da
espectroscopia proxima do infravermelho para mostrar a transi¢iio da “reffinose” no estado

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

2.3.2 — Secador de Leito Fluidizado

Segundo KUNII ef al. (1977), a fluidizac@o € a operacdo pela qual os sélidos finos
sa0 levados a um estado "quase liquido" através do contato com o gés ou com o liquido. Os

leitos fluidizados, gas ou liquido, sdo chamados de lejto fluidizado de fase densa.

Segundo STRUMILLO e KUDRA (1986), o método da secagemn em leito
fluidizado consiste na passagem do agente de secagem, ¢ gas aquecido, através de um leito
de material que estd apoiado sobre o distribuidor. Se a velocidade do gas for maior que a
velocidade de fluidizagdo critica (ou velocidade de fluidizacBio incipiente), ocorre uma
expansdo progressiva do leito até que alcance um estado semelhante ao de um liquido

borbulhante. Este fendmeno é chamado de fluidizacdo.

A fluidiza¢3o com ar quente ¢ um método atraente para a secagem de muitos pos e
produtos granulares umidos. Essa técnica é utilizada industrialmente desde 1948, e hoje sua
popularidade espalhou-se pela secagem de minerais triturados, fertilizantes, areia, produtos
farmacéuticos, e muitos outros. As vantagens no uso da fluidizagdo s@o o eficiente contato
gas/sélido, ser brando com as particulas e ndo possuir partes méveis e, com isso, diminui o

custo de operagdo (REAY in GELDART, 1986).

Os secadores de leito fluidizado podem ser batelada ou continuos. Os secadores
batelada sfio usados para produgdio em pequena escala, como por exemplo, na industria
farmacéutica e de pigmentos. Os secadores continuos sfio usados em produc¢des em maior
escala, como por exemplo, na secagem de minerais triturados (REAY e BAKER in
DAVIDSON et al., 1985).
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Em geral todas as propriedades das particulas e do gés s3o independentes, mas na
pratica uma delas pode ser limitada ao que é comercialmente valido, como mostrado na

Tabela 2.2, e assim influenciar no processo de fluidizac3o.

Tabela 2.2 — Par@metros que influenciam o comportamento da fluidizacio (GELDART,
HARNBY e WONG, 1984).

VARIAVEIS INDEPENDENTES

PROPRIEDADES DA PARTICULA PROPRIEDADES DO GAS
densidade, tamanho densidade
distribuigdo de tamanho viscosidade
forma, dureza umidade relativa (%RH)
rugosidade da superficie
porosidade
pressio total
temperatura
VARIAVEIS DEPENDENTES

forgas de van der Walls, forcas capilares

eletrostaticas, adsor¢ao do gés

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

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

¢ a dimens3o da particula deve estar entre 20pum e 10mm para evitar canais preferenciais.
As particulas finas tendem a aglomerar-se e apresentar uma fluidizagio de baixa

qualidade, em um equipatmento convencional,

+ as particulas devem ter formas razoavelmente regulares, e a distribui¢iio de tamanho da

particuia deve ser limitada para nfo ocorrer arraste excessivo dos finos.

O processo de fluidizacio pode ser classificado em dois tipos, fluidizagio
homogénea e fluidizagio heterogénea. A Tabela 2.3 descreve as principais diferencas entre

os dois tipos de fluidizacéo.
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Tabela 2.3 - Tipos de Fluidizacdo

FLUIDIZACAO HOMOGENEA FLUIDIZACAO HETEROGENEA
Pequenas diferencas entre p, ¢ o, Grandes diferengas entre p, € pg
N&o ha formagdo de bolhas Regimes de fluidizacio: Particulada, Bubbling,

Stug, Turbulenta, Répida

Velocidade de escoamento baixa Altas velocidades de escoamento

Expansio uniforme do leito Movimento irregular das particulas (aleatério).

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

jeito fluidizado sio:

¢ a fluidez do leito facilita a performance do equipamento, mesmo quande utilizado em

grande escala;
¢ ndo existem partes méveis no interior do equipamento;
¢ boas condicGes para transferéncia 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 fluidizacdo pode ser descrito como um fluido escoando através de
um leito de particulas relativamente finas, como pode ser visto na Figura 2.8. Com uma
baixa velocidade de escoamento, o fluido simplesmente penetra entre os poros das

particulas estacionarias; como em um leito fixo.

Com um pequeno aumento na velocidade de escoamento, as particulas movem-se
separadas € poucas so vistas vibradas e se movendo em algumas regides restritas do leito,

esse € o chamado /eito expandido.

Em uma velocidade de escoamento um pouco mais alta, todas as particulas estio
suspensas no escoamento do gas ou do liquido. Nesse ponto o atrito entre o fluido ¢ a

particula compensa o peso da particula, e a queda de pressdo em qualquer sego do leito é
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aproximadamente igual ao peso aparente das particulas. O leito esta fluidizado e ¢ chamado

de leito fluidizado incipiente ou leito na minima fluidizagdo.

Leito Fixo Minima i Fluldizacao Fluidizagao
Fluidizacdo i Suave Borbulhante

B o e L e me ]

s : :
H 3 : ( 4 H
Ll N e N

Giés ou Liguido Giés on Liguide ii;quido
{baixa velocidade;}

{&} (o} 13 {d)

R i, 'l

Slugging Siugaing Fluidizacdo
{skug axial) {slugs planos) Turbulernt Fluidizagao em Fase
1 T Leve com Transporte

Preurnitico

bl ]
Gds ou Liguido
{alta velocidatde)

(e} {f) {g} {h)

Figura 2.8 - Virias formas de contato de uma batelada de solidos pelo fluido (KUNIl e
LEVENSPIEL, 1991).

Nos sistemas liquido - solido, um aumento na velocidade de escoamento até um
valor préximo da minima fluidizagdo resulta numa expansio suave e progressiva do leito, e

¢ chamado de leito liguido fluidizado.

Os sistemas gas - solido comportam-se de modo diferente. Aumentando a
velocidade de escoamento além da minima fluidizacio, pode-se observar a formacéo de

borbulhamento e canaliza¢des do gas. Com uma alta velocidade de escoamento, a agitagio
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e o movimento das particulas € mais vigoroso, que é o chamado leito fluidizado agregativo,

leito fluidizado borbulhante ou, simplesmente, leito gas fluidizado.

Aumentando ainda mais a velocidade do gés, o leito deixa o clissico regime
borbuthante ¢ entra no regime de fluidizacdo turbulenta, fluidizacdo rdpida e finalmente,
transporte pneumdtico em fase diluida; esses regimes s3o caracterizados pelo arraste de um
namero significativo de particulas até o topo do leito. A operacio em estado estacionario €
mantida pela separagfo dos solidos elutriados em ciclones e pela sua reinjegfio no fundo do
leito. Os leitos fluidizados com alta velocidade do gas apresentam uma separacdo entre a
regifio concentrada no fundo do leito e a regifio diluida no topo, que € pouco nitida, ¢ da
origem a uma regifo de transi¢iio relativamente longa entre as duas outras regides. Em
velocidades caracteristicas do transporte pneumético, as regides densa inferior e de
transicdo desaparecem, restando ¢ escoamento em fase diluida. Numa taxa de escoamento
suficientemente alta, a velocidade terminal das particulas é excedida e a superficie livre
acima do leito desaparece, entdo as particulas sfo arrastadas para fora do leito com a
corrente de gas, que € o chamado leifo fluidizado disperso com o transporte pneumdtico
dos sélidos (PECORA, 1995).

Nos secadores “flash” pneumaético, os materiais processados estZo no estado fisico
de solidos particulados. Estes solidos, quando injetados no fluxo de gas que fornece energia
para o transporte € para a troca de calor, podem ser secos, aquecidos ou resfriados
dependendo da temperatura inicial do gés e das particulas. O termo “flash” infere que o
tempo de duragio do tratamento térmico € muito curto, reduzido a alguns segundos ou

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

O secador “flash” pneumético pode ser usado na secagem de materiais que
apresentam alto conteudo de umidade, sensiveis & temperatura e apresentando uma alta
eficiéncia térmica. A umidade ¢ “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
residéncia curto. Este secador é usado para produtos alimenticios, fibras de madeira,

detergentes e produtos quimicos orgénicos (CHEMICAL ONLINE, 2003).

No leito fluidizado, o estado de suspensdio das particulas é obtido pela passagem
da corrente de gés, numa certa velocidade, através do leito de particulas de didmetro d,; o

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

equipamento.

O diagrama AP versus vy € muito atil para se ter uma indicagio da qualidade da
fluidizaco, especialmente quando néo € possivel se fazer observagdes visuais. A Figura 2.9
apresenta o comportamento fluidodindmico de um leito de areia com distribui¢do de
tamanho uniforme (160pm), sendo tipico em sistemas com distribuicdio uniforme de

tamanho e para particulas ndo tdo pequenas.

L

5 H T 1 i ;

- Leito Fixg = ; — Leito Fluidizado

Ap {kPa)

g {omis)

Figura 2.9- Queda de pressio em funcio da velocidade do gas para um leito de particulas
de areia com tamanho uniforme (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

Para velocidades de escoamento (up) relativamente baixas em leito fixo, a queda
de pressdo ¢ aproximadamente proporcional & velocidade do gés e geralmente atinge um
valor de queda de pressdo maxima (APn:x), UIn pouco major que a presséo estatica no leito.
A equacio 2.7 apresenta esta relac@o, considerando que para baixos valores de ug, 0

primeiro termo da equagio € predominante.

1-2 V . n:
éﬁgczwo( f°) MM 17518 %0 Pl (2.7)
HG gﬂm (¢5d_p )2 gOm ¢sdp

em que d, — didmetro da particula (pum)

Hj — altura de leito fixo (m)
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ug— velocidade superficial do gas através do leito de particulas sélidas (m/s)
&y — porosidade do leito fixo

1 - viscosidade do gas (kg/m.s)

¢, — esfericidade da particula

o - densidade do gas (kg/m’)

Com um novo aumento na velocidade do géas, a porosidade aumenta de g para €py,
resultando na diminui¢@o da queda de pressio para a pressdo estatica do leito, dada pela

equacdo 2.8, na condi¢do de minima fluidizacgio.

2 li-e,) (0, -0, )5 2.8)

em que g - aceleragio da gravidade (m/s’)
H,y— altura do leito de particulas na minima fluidizacdo (m)
&y — porosidade do leito na minima fluidizacio

Com a velocidade do gas proxima da minima fluidizacio, ocorre a expanséo do
leito e pode-se observar bolhas de gas presente, resultando numa ndo-homogeneidade.
Apesar deste aumento na velocidade do gés, a queda de pressdo permanece praticamente

constante (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

Quando a velocidade do gas diminui, as particulas fluidizadas mostradas na Figura
2.9 estabelecem uma forma préxima do leito fixo de porosidade &, Fechando o fluxo de
gés, uma leve vibracdo do leito reduzird sua porosidade para o valor inicial &. Geralmente,

Uns € considerada como sendo a intersecdo da linha AP versus uy para o leito fixo de

porosidade &,; com a linha horizontal comrespondente 2 % (ponto A) (KUNII ¢
1

LEVENSPIEL, 1991).

Considerando o diagrama AP versus uy para particulas com ampla distribuigio de

tamanho, apresentado na Figura 2.10, quando a velocidade do gas (uy) é aumentada através
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do leito de sélidos, as particulas menores estdo aptas a ocupar 0s espacos vazios entre as
particulas maiores e fluidizar, enquanto as particulas maiores permanecem paradas. Entao,

ocorre uma fluidizacio parcial, fornecendo um valor de AP intermediario. Aumentando a

velocidade do gas, AP se aproxima de % , mostrando que todos o0s solidos fluidizam. A

Figura 2.10, tipica para estes casos, mostra que a histerese ¢ desprezivel (KUNII ¢
LEVENSPIEL, 1991).
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Figura 2.10 — Curva de fluidizacgio (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

Para misturas contendo particulas grandes (d, > Imm), pode ocorrer segregacéo ¢
acomodac¢io das particulas, fornecendo um aumento em AP e a histerese na curva AP
versus up. No entanto, esta histerese pode desaparecer quando o leito contém uma fracdo

suficientemente grande de finos. Nos sistemas com mistura de particulas u,, € definida, por

convengdo, pela intersegio da linha Ap versus u; para leito fixo com a linha % {ponto B
4

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

de fluidizacio completa, up € maior que a velocidade de minima fluidizacgo completa.

A velocidade do ghs que caracteriza a transi¢io do leito fixo para o leito fluidizado
¢ chamada velocidade de minima fluidizag¢do (u.9. No inicio da fluidizacdo a porosidade €

um pouco maior que em um leito empacotado. Entdo u,; para leitos com ampla
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distribuicfo de tamanho das particulas, é determinada pela combinacgfo das equagdes (2.7) e

(2.8), que em geral ¢ uma equacio quadratica (KUNII e LEVENSPIEL, 1977):

1,75 (a’p U -pJ” N 150-(E—8mf).(dp U 'p) _ d;P'(Ps -p)g (2.9)
é. -«S‘if 4 : 'gif H #
ou
150-il—¢
175 pe E w) . dr 2.10)
gmf¢5 gmf¢5

em que Re, »r € 0 nimero de Reynolds da particula na minima fluidizaggo.

A velocidade de arraste (1) corresponde 4 velocidade em que as particulas serdo
arrastadas para fora do equipamento. Assim, a velocidade de fluidizacio devera estar na
faixa entre a velocidade de minima fluidizago (1) e a velocidade de arraste (ug)
(STRUMILLO e KUDRA, 1986).

No caso em que as particulas sdo muito pequenas, a equaciio (2.9) ¢ simplificada
para (KUNII e LEVENSPIEL, 1991):

- d;(ps ....p).g g:tf¢s‘2

u Re, <20 2.11
f 1504 l-¢,, oy @11
Para particulas muito grandes,
d - p)-
4. —P)g 4,, Re, . >1000 2.12)

U, =
o 1750 "

Qutra equag@o bastante utilizada ¢ a equacfio de Wen e Yu (STRUMILLO e
KUDRA, 1986} mostrada a seguir:
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4 % } -y
Uy =[(33,7- +0,0408 - A7) -——33,7Jp-dp (2.13)
-2
d - pl
para Re < 20: U, = M (2.14)
- 16504
d - ph
para Re > 1000: W2, = dslo,~p)g (2.15)
245p

Se as informagdes de &, ¢ de @ estdo disponiveis, as equagdes (2.9), (2.10), (2.11)

ou (2.12) devem ser usadas, porque se espera que elas fornegam predigdes mais confiaveis
de 1, (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

A facilidade com que as particulas fluidizam e as condi¢Ges de operagdo da
fluidizag3o variam muito nos sistemas gas-solido. Um fator importante na fluidizagio € o
tamanho ¢ a distribuicdo de tamanho das particulas. Se as particulas sdo finas e/ou tendem a
se aglomerar quando Umidas, uma agitagdo ou vibragdio do leito de particulas se faz

necessaria para que a fluidizac8o 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 movimentacio mecdnica do equipamento
{como por exemplo: secador rotativo, secador de leito flurdizado vibrado) ou pela agitagdo
do leito de particulas dentro do equipamento através de um agitador mecénico. O processo
de agitacfo do material no leito tem sido estudado para materiais dificeis de fluidizar ou

para materiais sujeitos a formag3o de canais preferenciais.

Em 1955, REED e FENSKE estudaram os efeitos da agitagio mecénica na

fluidiza¢do de sélidos e concluiram, entre outras coisas, que a acio dos agitadores auxilia
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no movimento de materiais particulados dentro do leito. Concluiram que a agitaco, quando
usada, melhora a fluidizagfio em todo o leito e, tem a vantagem de aumentar a taxa de
transferéncia de calor entre o agente de secagem (ar) e as superficies que estfio em contato

com o leito fluidizado de pequena escala.

No trabalho realizado por BREKXEN et al. (1970) para farinha de {rigo Gmida, na
faixa de tamanho de 10um < d, < 39um, foi verificado a caracteristica coesiva do material
devido a aglomera¢do do material e a formac8io de caminhos preferenciais do gas,
acarretando na auséncia do regime de fluidizagio se utilizado um leito fluidizado
convencional. Eles utilizaram um agitador mecénico com baixa rotagio localizado logo
acima do prato distribuidor (aproximadamente 0,48cm acima), Com os resultados obtidos,
foi verificadoe que a coesividade do material, além de dificultar a fluidizaco, interfere nas
caracteristicas fluidodinamicas do leito, aumentando a velocidade de minima fluidizacéo,
proporcionando uma perda de carga adimensional muito menor que 1 e assim, prejudicando
a circulacdo ¢ a movimentagZo dos solidos no interior do leito, interferindo na taxa de
transferéncia de calor ¢ de massa. Também concluiram que a principal vantagem no uso do
agitador € prevenir a formaciio dos canais preferenciais do gis. A perda de carga
adimensional ¢ definida como sendo o Indice de Fluidizagdo (FI), que ¢ a razio entre a
queda de pressio no leito pelo peso das particulas por unidade de 4rea da secfo transversal

do leito; e se FI<<1 ocorre a formagio dos canais preferenciajs.

KUIPERS et al. (1996) utilizaram um outro tipo de leito fluidizado chamado leito
Sfluidizado agito-vibrado; e que foi utilizado para fécula de batata classificada como
pertencente ao grupo C, segundo a classificagdo de Geldart. Para a fécula de batata com
13% de umidade em base seca, a formac#io de canais preferenciais € eliminada somente
com o uso da agitacdo mecénica. Somente com a vibrag@o do distribuidor de gas, pode-se
eliminar os canais na parte inferior do leito e também pode-se destruir as aglomeracdes na
parte superior. Eles concluiram que, com a combinagio da agitagio e da vibragio € possivel
eliminar os canais preferenciais ¢ as aglomerag¢Ses da fécula de batata, possibilitando uma

fluidizagdo homogénea.

O uso de agitagio mecanica em leito fluidizado também tem sido estudado para
outros tipos de materiais que nio sejam coesivos como grios de sorgo, areia, magnetita,
pérolas de vidro, resinas de nylon ou acrilicas. BEECKMANS e YU (1992) avaliaram a

separagio continua de particulas por um leito mecanicamente fluidizado usando sistemas de



Capitulo IT ~ Revisio Bibliografica 36

dois (areia e magnetita) e trés componentes (areia, pérolas de vidro e resina de nylon ou
acrilica); e concluiram que, em condicdes favoraveis, a separac3o era completa para o
sistema de trés componentes, mas foi relativamente pobre para o sistema areia e magnetita,
que em leitos convencionais apresenta forte segregaciic. BRUNELLO e NASCIMENTO
(1992) estudaram a secagem de griios de sorgo em um leito raso agitado mecanicamente,
variando a temperatura e a velocidade do ar e a massa de s6lidos; obtiveram uma correlagio
geral baseada na solucio em série da lei de Fick, supondo que a difusividade da 4dgua no

interior do sélido € funcdo da temperatura.

MAILHOTRA et al. (1988) estudaram a transferéncia de calor parede - particula na
operacéo de secagem de um material granular, neste caso utilizou-se esferas de vidro, em
um vaso bidimensional agitado por pas moveis. Os efeitos da altura da pid e da sua
velocidade, e da altura do leito foram observados; e os pesquisadores encontraram que a
razfo altura do leito / altura da pa era muito importante, s¢ comparado com a velocidade da

p&, pois influenciava no movimento das particulas no interior do leito.

MALHOTRA et al (1990) avaliaram o coeficiente de transferéncia de calor
superficie - leito em um secador de leito agitado; também foram discutidos os efeitos da
velocidade de rotagio, o ntimero de péas, a forma, o tamanho e a distribuigio das particulas,

a superficie pegajosa da particula e a distincia entre a p e a parede.
As principais conclusdes do estudo de MALHOTRA et a/. (1990) foram que:
- a presenca de umidade superficial pode inibir a mistura de sélidos no leito;

- 0 torque necessdrio para agitar o leito ¢ menor para particulas esféricas secas se

comparado as tmidas;

- 0 torque necessario para agitagdo ¢ menor para pas perfuradas se comparado com as nio
perfuradas em um leito de particulas secas de escoamento livre. Em leitos de particulas
pegajosas ou Umidas, a reducdo do torque acima de 35% ¢ atingida com pas perfuradas para

particulas esféricas e ndo esféricas, sem afetar a qualidade da mistura,

- as particulas que se deslocam na regifo aberta entre a pd e a parede do leito sdo
fortemente afetadas pela natureza das particulas; a regiio aberta ¢ muito pequena para
particulas esféricas com escoamento livre e muito grande para particulas de arroz nio

esféricas € rugosas.
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DENCS (1996) estudou a velocidade local das particulas em um leito fluidizado
agitado, utilizando uma sonda de fibra ética. Esse estudo foi realizado para uma
comparagdo entre ¢ movimento das particulas num leito fluidizado convencional € um leito
fluidizado agitado mecanicamente. A velocidade local foi estudada ao longo da altura e do
didmetro do leito, ¢ como fun¢do da velocidade de fluidizacdo do gas e do niimero de
rotagdes do agitador. Concluiu-se, principalmente, que a velocidade média estd proxima de
uma correlagio com a frag@o de vazios de um leito fluidizado denso, e depende da altura do
leito, do numero de rotagdes do agitador e, depende principalmente da velocidade de
fluidizac3o do gas. Com o uso do agitador, a velocidade média das particulas torna-se

maior e seu movimento torna-se mais uniforme.

AMBROSIO (1999) estudou a secagem de um 4cido orgénico cristalino, o 4cido
2-hidroxibenzoico proveniente umido da indastria, em leito fluidizado agitado
mecanicamente (LFAM). A temperatura do gas de secagem e a velocidade do gas, que foi
mantida constante, foram determinadas experimentalmente através da realizacio de testes
preliminares. Através da analise de distribui¢io granulométrica do sélido umido, utilizando
o Malvern Master Sizer de Difrac@o Laser, o antor determinou que o didmetro médio (dy)
das particulas era de 80pm. Quando seco, este sélido pertence ao grupo A segundo a
classificacdo de Geldart; mas, através de testes preliminares, determinou-se que quando o
solido estd Umido ndo € capaz de fluidizar em um leito convencional porque ocorre a

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

Os resultados obtidos por AMBROSIO (1999), e também apresentados nos
trabalhos de AMBROSIO, TARANTO ¢ LEISTNER (2000) e de AMBROSIO ¢
TARANTO (2001), com relagdo as 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 acido 2-
hidroxibenzoéico ocorre principalmente no periodo de taxa constante; e concluiram que a
utilizac¢@o da agita¢io mecénica no interior do leito quebra os aglomerados das particulas e
evita a formagio dos canais preferenciais do gas, distribuindo de maneira uniforme o gas e

melhorando a circulagdo e a secagem do sélido.
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Figura 2.11 — Curva de secagem do acido 2-hidroxibenzoico utilizando o secador de leito

fluidizado agitado mecanicamente. 7= 65°C, X; = 15%b.s., Xr= 64,55ppm

2.5 — Leito Fluidizado Pulsado Rotativo

Hé muitos anos, na engenharia quimica, existe um grande interesse em utilizar
varios tipos de vibragBo para melhorar as transferéncias de momento, calor e massa. Esta
tendéncia tem sido demonstrada no processo de secagem que utiliza a vibragio do
distribuidor de gas (leito vibrofluidizado) e também pela pulsagdo da corrente de gas (leito

fluidizado pulsado) (STRUMILLO e KUDRA, 1986).

A Figura 2.12 apresenta uma comparagio entre a operacio do secador de leito

fluidizado e os secadores vibrados e pulsados.

O principio de funcionamento do leito fluidizado pulsado € o deslocamento ciclico
da corrente de gas; e este equipamento cria novas perspectivas para a secagem de materiais
granulares de diferentes tipos, como polipropileno reciclado em pd, “thiohexame sugar”
(acelerador de Dborracha), produtos farmacéuticos granulares (célcio glucdnico,
pentaeritritol e acenol), extrato de frutas (Cyrnosbaty fructus), sal marinho, agticar granulado
(BLACHA-TURKIEWICZ et al., 1987, GAWRZYNSKI ef al., 1989; GAWRZYNSKI et
al, 1998; GAWRZYNSKI ef al, 1996; JINESCU et al., 2000).
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Figura 2.12 — Faixa de aplicacdo do secador indicado pelas curvas de cinética de secagem e
de temperatura (STRUMILLO e KUDRA, 1986).

No leito fluidizado pulsado, o ar com vazdo constante ¢ direcionado para o interior
do leito através de um distribuidor, que garante o deslocamento ciclico do gas na cimara
plena do equipamento. O gas permeia através do prato perfurado, localizado acima da
cémara plena suportando o leito de particulas, € entre as particulas causando sua pulsagio.
As Figuras 2.13 e 2.14 apresentam dois exemplos de um leito fluidizado pulsado
(BLACHA-JURKIEWICZ et al., 1987, GAWRZYNSKI ef al, 1989).

O leito fluidizado pulsado pode ser multicAmara, com um deslocamento ciclico de
uma corrente do gas; em que o ar com vazdo constante é fornecido ao leito através de um
distribuidor, que garante o deslocamento ciclico do gas através das cidmaras individuais do

leito para ocorrer a fluidizacdo. O solido é apoiado sobre uma tela, e a corrente de gés
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deslocada permeia através da tela e da camada de material, causando sua pulsacio
(BLACHA-JURKIEWICZ et al., 1987, GAWRZYNSKI ef al, 1989). A Figura 2.13

apresenta um diagrama de um leito pulsofluidizado de trés cimaras.

Figura 2.13 — Diagrama de um equipamento de leito pulsofluidizado de trés cdmaras com

deslocamento da corrente de gas (GAWRZYNSKI ez al., 1989).

A “pulsaciio” da corrente de gas fornece certas vantagens em relagio ao leito
fluidizado convencional, especialmente uma reducfio apreciavel na vaz@o de gas. Estudos
realizados em escala industrial também mostraram uma economia de energia de cerca de
50%, uma vez que nio ocorre a perda de energia mecénica durante o processo, utilizando
esse tipo de equipamento (JEZOWSKA, 1993). Em 1996, GAWRZYNSKI et al
observaram que as pulsagdes do ar quente, utilizado na secagem de aclcar granulado,
promovem a fluidizagio do leito, proporcionando uma mistura intensa e a area interfacial

desenvolvida melhora o desempenho do processo de secagem.

O distribuidor de gas é parte integrante do leito fluidizado pulsado com
deslocamento ciclico da corrente de gas. A Figura 2.14 apresenta um modelo de
distribuidor de gés para um leito com trés cimaras (BLACHA-JURKIEWICZ er al., 1987;
GAWRZYNSKI et al., 1989).



Capitulo 1T —~ Revisfio Bibhogrifica

41

Figura 2.14 — Estrutura do distribuidor de gas do leito pulsofluidizado de trés camaras com
deslocamento da corrente de gas. 1- caixa com 3 saidas de gas, 2- disco direcionador
do gas para as camaras individuais, 3- junta, 4~ estrutura com as saidas dos tubos, 5-

mola de compressdo, 6- disco com junta (GAWRZYNSKI ez al., 1989).

Um outro tipo de equipamento que esta sendo estudado € o leito fluidizado
pulsado rotativo. Neste leito, o distribuidor multi-orificios esta dividido em dois elementos:
o prato perfurado que serve de suporte para o leito de particulas e para distribuir o gés, € o
disco rotativo plano que periodicamente distribui o gas em toda a area da segfo do prato

perfurado. A Figura 2.15 mostra esquematicamente este sistema (ELENKOV e DJURKOV,
1992).

isco

Figura 2.15 —~ Esquema do leito fluidizado pulsado rotativo (ELENKOV e DJURKOV,
1992).
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Quando o disco estd fixo, formam-se alguns jorros dependendo do nimero de
orificios presentes, € por isso 0 processo comporta-se come um leito de jorro. Quando a
velocidade de rotagdo do disco € baixa, os jorros giram e entre eles existem areas de leito
fixo. Quando a velocidade de rotac@o do disco ¢ alta, todo o leito de particulas € fluidizado
como um leito fluidizado convencional. A principal vantagem deste método, comparando
com o leito de jorro e o leito fluidizado convencional, € que em toda a area do leito
formam-se altas velocidades do gas nos orificios da placa perfurada, e por isso ndo existem
4reas com baixa percolacio do gas através do leito. Uma alta velocidade de rotagdio do
disco leva a um movimento uniforme das particulas dentro do leito. O estabelecimento do
movimento das particulas ¢ influenciado pelo didmetro do leito, pela abertura e pela
configuragdo da placa perfurada e do disco rotativo ¢ por sua freqiiéncia de rotaglo
(ELENKOV e DJURKOV, 1992).

Segundo ELENKOV e DJURKOV (1992), nos estudos utilizando particulas de
teflon (forma ctibica de 4x4x4mm e cilindrica com d=5mm e A=5mm) e particulas esféricas
(d=9mm) € sob uma fregiiéncia aproximadamente fixa e maior que 2Hz, a transigéo de leito
fixo para leito fluidizado e a queda de presséo do leito eram independentes da forma e do

tamanho da particula e da freqiiéncia de rotag8o do disco.

O leito fluidizado pulsado rotativo tem sido muito bem aplicado na secagem de
produtos cristalinos que tém a capacidade de se agregar ou grudar, como o agucar cristal, o
sal marinho, etc., bem como na secagem de produtos biolégicos que possuem alto contetido
de umidade, como sementes de girassol, entre outras (DJURKOV, 1998; GAWRZYNSKI ¢
GLASER, 1996; ELENKOV ¢ DJURKOV, 1992).

DJURKOV (1998) fez um estudo para formular um modelo fisico do movimento
das fases solida e gasosa utilizando o leito fluidizado pulsado rotativo e com este modelo
foi possivel deduzir um modelo matematico para o calculo da queda de presséo no leito.
Este modelo foi aplicado na dedugfo de equagdes que descrevemn a queda de pressdio de um
leito de material composto por esferas de vidro (didmetros de 4 e 6mm), de cilindros de
Teflon (d=5mm e ~=5mm) e cubos de Teflon (4 x 4 x 4mm). O modelo obtido para a queda

de pressdo do leito foi:
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2
AP =H Iw[i) (2.16)
U,
em que: H =m£ ——iJ (217
A £,

A — area da seco transversal (m°)

g — aceleragfio da gravidade (m/s%)

m — massa de solido (kg)

AP — queda de pressio (Pa)

u — velocidade do gas (nv/s)
U velocidade minima de fluidizag@o (m/s)
p — densidade do gés (g/cm’)

ps — densidade do sélido (g/cm’)

JINESCU ez al. (2000) estudaram o processo de secagem de biomateriais em pé
através da intensificac@io do processo de fluidizagdio. Tal intensificagio da fluidizacdo foi
feita de trés maneiras: pela adi¢do de particulas inertes, através de fluidizagio com um
agitador mecénico € com a fluidizacdo pulsada. Em relacdo & adigdo de inertes, foram
estabelecidos o didmetro e a porcentagem Otima de adigBio do inerte para garantir uma
menor velocidade de minima fluidizacdo. Em relagfio a fluidizag8o com agitador mecanico,
verificou-se que a velocidade de minima fluidizag8o diminui com o aumento da freqiéncia
do agitador. Para a fluidizagfio pulsada, foi observada uma diminui¢8o da queda de pressio

minima e da velocidade minima de fluidizagfo com o aumento da freqiiéncia de pulsago.

Segundo ELENKOV ¢ DJURKOV (2000), DJURKOV (2001), o leito fluidizado
pulsado rotativo apresenta curvas de fluidizacsio similares as 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 pressdo do leito muda gradualmente
com a passagem de leito fixo para leito fluidizado, e que a razio m/4 (massa de material/

area da secdo transversal da grade) tem grande influéncia sobre a queda de pressio do leito.



Capitulo II — Revisdo Bibliogrifica 44

AR

i >
leito + F'2

JE00 A4

1200

800

400 A

o ; 2 :z 4 We,m/s
Figura 2.16 — Curvas de fluidizag#o para o leito fluidizado pulsado rotativo (ELENKOV ¢
DJURKOV, 2000; DJURKOV, 2001).

ﬂomq&o =3,33Hz

“o” m/F = 64 kg/m®; “+” m/F = 96 kg/m?; “°” m/F = 159 kg/m’; “A” m/F = 222 kg/m’

Na Figura 2.16 tem-se que APy, € a queda de pressdo no leito (Pa); W, é a

velocidade do gas (m/s) € fruuca € @ freqiiéneia de rotagdo do disco(Hz).

Dando continuidade a este trabalho, ELENKOV e DJURKOV (2000) e
DJURKOV (2001) encontraram uma relacdo que pode ser usada para calcular a queda de
pressdo do leito, a queda de pressiio da grade suporte e a queda de pressdo total (leito +

grade), que pode ser expressa pela equagio:
AP =kull, (2.18)
em que AP — queda de pressdo total, do leito ou da grade (Pa);

k e n — coeficientes da regressio,

g — velocidade do ar através da area da se¢3o transversal (m/s)
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Com relagdo ao calculo da velocidade minima de fluidiza¢gdo, ELENKOV e
DJURKOV (1992), ELENKQOV ¢ DJURKOV (2000) DJURKOV (2001) recomendam a

seguinte equagdo:
Re, =a.dr’ (2.19)

em que: @ € b sdo os coeficientes da regressdo;

U, p,d
Remfm i pg p
H

=g'df,~,og-(ps -p,)

i

Ar

d, — didmetro equivalente da particula (m)

2.5.1 — Cinéticas de Secagem para o Leito Fluidizado Pulsado Rotativo

Nos estudos de BLACHA-JTURKIEWICZ ef al. (1987) e GAWRZYNSKI et al.
(1989) mostrou-se que a secagem num secador de leito pulsofiuidizado em batelada ¢
caracterizada por uma consideravel uniformidade da distribuicdo de umidade em toda a
massa do material que estd a secar. Este processo ocorre com alta intensidade, comparado &
intensidade do leito fluidizado convencional, e com uma consideravel redugio no consumo

de gas.

No segundo periodo de secagem, a taxa de secagem ¢ o contetido de umidade
instantineo no material s3o limitados pelo transporie intemo da umidade; por esta razdo, a
influéncia da velocidade da fase gasosa é muito pequena. Além disso, deve-se fixar que os
valores das velocidades no leito fluidizado pulsado, similar aquelas do leito fluidizado
convencional, dependem das condigdes fluidodinamicas do equipamento. Para um material
solido ser seco no periodo de taxa decrescente, estas velocidades geralmente sfio muito
maiores que o valores requeridos pelas cinéticas de transferéncia de massa (BLACHA-
JURKIEWICZ et al., 1987, GAWRZYNSKI et ai., 1989).
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No trabalho de GAWRZYNSKI ez al. (1998), em que foram utilizadas particulas

de polipropileno e um leito fluidizado pulsado de trés camaras, os dados de cinética de

secagem foram interpretados em funciio 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.

X, % a) Ts.%C
3sx 45
30% I L4 40
.
wl ow o 3
30
20% a ®
[
25
Kl * P ¢ ¢ L R F 4
L ] & =0
10% p
n *T 1%
E2d T ]
ox Mo 5
¢ I 60 80 136 150 1%0
%, min

X. % b} Ts.'c
£0% &
5% + *
30 B
&
25%
- &
30
% Jb - t 20| ®
1% | %
0% +T 1§
u
5% .
ox o T 2
0 20 %0 €0 80 100
{, min

Figura 2.17 — Curvas de conteiido de umidade e de temperatura versus tempo
(GAWRZYNSKI et al., 1998):

(a) Xi ~30%, u = 0,23m/s, T=50°C, Ho = 0,2m;
(b) Xi~35%,u=021m/s, T=70°C, Hy=0,lm

As curvas representativas destes resultados, apresentadas na Figura 2.17, mostram

a diminuig¢3o do conteudo de umidade do material ao longo da secagem, que coincide com

a temperatura constante do material igual a temperatura de bulbo dmido, para o periodo de

taxa de secagem constante.

2.6 — Fluidez de Materiais Solidos

A fluidez de um produto solido ¢ dificil de ser definida com precisdo pois € muito

susceptivel as propriedades das particulas sélidas. As propriedades de escoamento de um
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solido devem ser determinadas para o controle de qualidade das matérias-primas com o
objetivo de manter a uniformidade do produto ¢ também evitar situagbes em que possam

acarretar problemas no processo.

A escoabilidade de sélidos e seu comportamento sob pressdo, temperatura e
umidade sfo importantes nas operacbes de manuseio e processamento, tais como a

estocagem em silos, transporte, formulagiio e mistura, compressio e empacotarnento
(TEUNOU ef al., 1999).

Uma particula sélida apresenta caracteristicas proprias como angulo de repouso,
dngulo de queda, capacidade de empacotamento que exercem influéncia no seu
comportamento, de escoabilidade ou aglomeracfo, durante o manuseio, transporte ou
armazenamento. Tais caracteristicas dependem das propriedades das particulas como o
tamanho médio, a distribuiciio de tamanho e de suas caracteristicas morfologicas. As
propriedades de escoamento de sdlidos sdo influenciadas por qualquer fator que tenha

efeito sobre as interagdes particula — particula (DELEUIL et al., 1994).

As medidas de densidade aparente tém sido usadas como indicagio da

escoabilidade de particulas solidas. As densidades aparentes séo classificadas como:

— densidade aerada ou “bulk” (p): € obtida pelo derramamento de uma massa de amostra,

a partir de uma altura fixa, em um recipiente de volume conhecido;

— densidade empacotada ou “tap” (g): ¢ obtida pelo derramamento de uma massa de
amostra, & partir de uma altura fixa, em um recipiente de volume conhecido, aplicando no

recipiente um determinado niimero de batidas de mesma intensidade.

A razd3o entre a densidade empacotada e a densidade aerada ¢é chamada de Razfo
de Hausner (#R), foi assim chamada por GREY ¢ BEDDOW (1968), e ¢ bastante (itil para
medir a coesfo de particulas solidas (ABDULLAH e GELDART, 1999). A coesividade,
por sua vez, traduz a tendéncia do material de aglomerar pela acfio de forgas de atrago
exercidas entre as particulas (forgas de van der Walls, forgas eletrostaticas, pontes s6lidas
ou liquidas) (DIAS e RE, 2001). A Razio de Hausner tem sido bastante utilizada

industrialmente como uma propriedade de caracterizagdio de particulas sélidas.

O termo Raz#@o de Hausner foi retirado do trabalho desenvolvido por Hausner em

1967, no qual foram medidas as densidades aerada e empacotada de trés amostras de cobre
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com distribui¢o de tamanho da particula similar, mas de formas diferentes (esférica,
irregular e flocos). Hausner concluiu que as particulas menos esféricas t&ém a maior razio
entre a densidade empacotada e a densidade aerada, para o solido estudado. Outros testes
com tungsténio em p6 mostraram que a razdo entre as densidades diminuiu com o aumento
do tamanho da particula. As condigbes de friccBo entre as particulas podem ser alteradas
através de mudancas na superficie da particula, com a adigdo de lubrificantes, e mudangas
no meio que circunda as particulas. Hausner ainda fez testes com dois tipos de po de ferro
eletrostatico, ou seja, uma amostra oxidada (in natura) e a outra amostra com a superficie
limpa (reduzida), e os resultados confirmaram que o material oxidado possui uma
densidade aerada maior, o que indica uma friccio menor quando comparado com o material

de superficie impa (HAUSNER, 1967, apud ABDULLAH e GELDART, 1999).

GELDART, HARNBY e WONG (1984) sugeriram que a Razéo de Hausner (HR)
facilita a distingdo entre particulas de boa escoabilidade (particulas do grupo A) e particulas
coesivas de dificil escoabilidade (particulas do grupo C). Eles ainda classificaram que
solidos que apresentam HR > 1,40 pertencem ao grupo C; solidos com HR < 1,25 sfo do
grupo A, B ouD; e os solidos na faixa 1,25 < HR < 1,40 s&o do grupo de transi¢o AC, que

possuem caracteristicas de ambos os grupos, A e C.

ABDULLAH e GELDART (1999) usaram dois equipamentos para medir a
densidade “bulk” de s6lidos com a intengdo de avaliar a escoabilidade de sélidos porosos e
n3o-porosos, em que a mudanca do tamanho da particula controla a porcentagem de finos
na mistura. A Raz3o de Hausner confirmou que a coesividade do material diminui com o
aumento do tamanho da particula, e este resultado foi obtido para a mistura de ambos os
solidos 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 entdo 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 a dificuldade de leitura do volume no cilindro graduado.

SIROLA et al. (1997) estudaram o efeito do tamanho e da forma da particula na
densidade “bulk” do 4acido 5-aminosalicilico. Foi escolhido um produto farmacéutico
porque a densidade “bulk” ¢ uma caracteristica importante para os pds farmacéuticos, que

influencia diretamente na preparacdo de diferentes produtos farmacéuticos tais como
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suspensdes, capsulas, comprimidos, etc. Neste trabalho pode-se concluir que com a
diminui¢io do tamanho do cristal, a densidade “bulk” aumenta, mas o efeito do tamanho do
cristal sobre a densidade ndo € tio importante quanto a forma do cristal. Com ¢ aumento do
tamanho do cristal, a Razéo de Hausner diminui methorando a escoabilidade do acido 5-

aminosalicilico.

GREY ¢ BEDDOW (1968) determinaram a Raz3c de Hausner, o tempo de
escoamento € o angulo de repouso para trés tipos de solidos secos e para dois tipos de cobre
em po com a adicdo de 6leo. Aumentando a quantidade de éleo adicionada ao po de cobre
foi observado um efeito pouco significativo sobre a razfo de Hausner. Estes resultados
mostraram que a Razio de Hausner € uma caracteristica exclusiva para cada tipo de solido,
e ndo é um substituto de outras propriedades como o 4ngulo de repouso e o tempo de

escoamento.

A compressibilidade, também conhecida como Indice de Carr (), € uma outra
medida de fluidez do solido, que estd relacionada com a Razfio de Hausner (HR). CARR
(1965) avaliou as propriedades coesivas interparticulas através das medidas do dngulo de
repouso ¢ estudou os efeitos da geometria de empacotamento dos solidos utilizando as
medidas das densidades “bulk™ aerada e empacotada. Carr concluiu que a densidade de um
s6lido depende do empacotamento da particula e que ela muda com a consolidagiio do
solido. O conceito de compressibilidade é muito empregado industrialmente porque fornece
uma indicacdo da capacidade de empacotamento nas operacdes de dosagem de sélidos
(HOFFMANN et al., 1996). A compressibilidade (CARR, 1965) ¢ determinada através da

seguinte equagio:

I (9%)=100-2—Fr (2.20)

carr
H

em que: L, — compressibilidade ou Indice de Carr;
p:— densidade “tap” ou densidade compactada,

p» — densidade “bulk” ou densidade aerada.
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Relacionando diretamente o Indice de Carr {I.ar») € a Razdo de Hausner (HR) tem-

sel

I, =1-—— (2.21)

Segundo CARR (1965), quanto mais compressivel é o material, menor sua
escoabilidade e, portanto, quanto menor sua compressibilidade maior sua escoabilidade. O

limite entre o escoamento livre ¢ o ndo-livre € a compressibilidade variando de 20 a 21%.

No trabatho de LEE et al. (2000} pode-se observar que o Indice de Carr classifica
os solidos da seguinte forma: /¢, < 20% sfo sélidos de escoamento livre; 20 < I, < 25%
sdo solidos de escoamento fraco; 25 < Iy, < 30% sfo solidos de escoamento pobre €, Jogrr

> 30% sdo solidos de escoamento muito pobre.

OZYAZICI et al. (1996) estudaram o efeito do processo de microencapsulagio na
compressibilidade e na capacidade de compactacdo de drogas farmacéuticas cristalinas e
particulas poliméricas. Eles estudaram o volume e o peso aerado, o volume e o peso
empacotado, a fluidez, o &dngulo de repouso, a distribuiciio de tamanho da particula, a
densidade ¢ a porosidade de microcapsulas de drogas farmacéuticas. Concluiram que a
escoabilidade das microcapsulas é excelente de acordo com o Indice de Carr e boa de
acordo com a Razdo de Hausner. Portanto, através do processo de microencapsulacio, o
tamanho da particula da droga farmacéutica aumentou e a forma da particula da
microcapsula tornou-se mais esférica que as particulas da droga farmacéutica, tanto que a
escoabilidade das microcapsulas ¢ muito maior que a escoabilidade das particulas da droga

farmaceéutica.

Outra caracteristica individual de cada particula s6lida ¢ o angulo de repouso. Tal
medida ¢ feita para medir a fluidez de um material particulado em estado de leito fixo
aerado, fornecendo uma indicagdo indireta da fluidez potencial de um certo material. A
medida do angulo de repouso é muito usada no controle de qualidade de produtos solidos
(JONG e FINKERS, 1999). Quanto menor o angulo de repouso (menor que 40°) de um

material seco, melhor a escozbilidade deste material (CARR, 1965).
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O principal objetivo da revisdo bibliografica apresentada foi fundamentar os
conhecimentos basicos necessarios para o desenvolvimento deste trabalho, com relacio ao

solido estudado e ao equipamento desenvolvido.

Na literatura nfo foram encontrados dados de caracterizagio fisica do dcido 2-
hidroxibenzoico, ¢ em relagdio & secagem em leito fluidizado pulsado rotativo foram

encontrados poucos trabalhos relacionando a secagem de particulas pequenas, menores que

Imm, gue € o enfoque do trabalho.
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CAPITULO 111

MATERIAL E METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 — Material utilizado

O material escolhido para ser utilizado neste trabalho foi um 4cido orgénico de
estrutura cristalina utilizado principalmente na indstria farmacéutica ¢ denominado 4cido
2-hidroxibenzoico, sendo formado por cristais brancos, inodoros € com formato de agulhas
finas. As amostras do acido 2-hidroxibenzéico umido utilizadas nos testes experimentais
realizados neste trabalho, e no trabalho de AMBROSIO (1999), foram retiradas num ponto
anterior & entrada do secador industrial, e a amostra seca ¢ a mesma comercializada pela
inddstria.

O acido 2-hidroxibenzoico apresenta-se como um particulado fino, sendo que o
produto comercial seco apresenta um didmetro médio de Sauter de 148,2pm, e segundo a
classificagiio de Geldart (GELDART, 1986) pertence ao grupo A de sdlidos secos, apesar

de apresentar caracteristicas coesivas quando amido.

A escolha do acido 2-hidroxibenzoico baseou-se, principalmente, no fato de que
este material tem grande importincia para o setor farmacéutico; um outro motivo que
influenciou em sua escolha foi o fato de que industrialmente, utiliza-se o secador “flash”
pneumatico no processo de secagem e os solidos secos apresentam dificuldades de
escoamento ¢ fluidez devido, principalmente, a sua distribui¢io de tamanho apds a
secagem, que prejudica a qualidade final do produto devido ao empedramento do produto

embalado.

O processo de secagem de solidos € uma etapa bastante importante, pois este

determina a qualidade final do produto, com relacdo ao conteudo final de umidade, a
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distribui¢do de tamanho e & forma das particulas. No caso do 4acido 2-hidroxibenzdico o

valor aceitdvel comercialmente de umidade final encontra-se em torno de 2000 ppm.

3.2 — Etapas experimentais

A primeira etapa desse trabalho trata da caracterizacdo fisica do solido seco,
desenvolvida no Laboratorio de Caracterizac@o e Planta Piloto (LCPP) do Departamento de
Termofluidodindmica € no Laboratério de Recursos Analiticos e de Calibragio, ambos da

Faculdade de Engenharia Quimica da UNICAMP.

As  etapas  seguintes, realizadas no  Laboratorio de  Processos
Termofluidodindmicos (LPTF) na Faculdade de Engenharia Quimica da UNICAMP, foram
estudar no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente o ponto em que nd3o era mais
necessario o usc da agitagdo, ou seja, com qual conteido de umidade o sélido perdia a
caracteristica coesiva e passava a fluidizar com boa qualidade durante o processo de
secagem. Com o sdlido seco no LFAM foram feitas analises de escoabilidade através do

Hosokawa Powder Tester, no IPT/SP.

Ap6s o término do estudo no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, retirou-se
o sistema de agita¢do mecénica e, junto a placa distribuidora de gas foi acoplado um disco
rotativo que formou o conjunto distribuidor do gas do Leito Fluidizado Pulsade Rotativo, e
em seguida foi feito o estudo da fluidodindmica e do processo de secagem deste
equipamento. As curvas de secagem obtidas no LFPR, apesar das condi¢des experimentats
nio serem exatamente iguais, foram comparadas com aquelas obtidas no Leito Fluidizado
Agitado Mecanicamente (LFAM), bem como os testes de escoabilidade, de distribuicio de

tamanho de particula e de microfotografias para o solido seco.

As analises de escoabilidade, de distribuicio de tamanho de particula e de
microfotografias também foram feitas para o sélido comercial, e em seguida os resultados
obtidos foram comparados com os resultados experimentais encontrados para os leitos

fluidizados agitado mecanicamente e pulsado rotative.
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Todos os resultados que foram obtidos empregando as metodologias mostradas

neste capitulo estdo apresentados e discutidos no Capitulo IV.

3.3 — Caracterizacio fisica do solido

A caracterizac3o fisica de um solido € uma etapa bastante importante para que se
conhe¢a 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 analises de caracterizacdo do 4cido 2-hidroxibenzéico antes de se iniciar o
estudo fluidodindmico e de secagem. Com os solidos secos nos equipamentos estudados
(LFAM e LFPR) foram feitas fotografias no MEV e a analise de distribuig8o de tamanho de

particulas através de peneiramento.

As analises de caracterizag@o fisica realizadas durante o desenvolvimento deste
trabalho foram as seguintes: (a) Picnometria de Gas Hélio, onde se determina a densidade
real do solido; (b) Porosimetria por Intrusdo de Merciirio, que apresenta a distribuigio de
tamanho dos poros € com isso pode-se determinar o tipo de porosidade do solido; (c)
Analise Térmica com o uso do TGA, onde se pode determinar mudancas de fase na
amostra; {d) Analise Morfologica através de fotografias feitas no Microscopio Eletrénico
de Varredura (MEV), e (¢) determinacio da distribui¢fio de tamanho das particulas através

de peneiramento.

3.3.1 — —Determinagdo da Massa Especifica Através de Picnometria a Gas Helio

O equipamento utilizado nesta etapa do trabalho foi o Picndmetro a Gas Hélio,
Modelo AccuPyc 1330 (Micromeritics), pertencente ao Laboratdrio de Calibracio e Planta
Piloto (LCPP) do Departamento de Termofluidodinidmica, da Faculdade de Engenharia
Quimica, UNICAMP.
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As amostras, umidas e provenientes da indistria, utilizadas foram secas em estufa
a vacuo, a 60°C por 24 horas, e acondicionadas em dessecador até o momento da analise.
Tais cuidados foram tomados, pois um dos requisitos do equipamento era que a amostra

estivesse isenta de umidade.

Para a realizacdo dos ensaios experimentais alguns paridmetros tiveram que ser

levados em consideragfo; e tais parametros foram:

~ Numero de purgas: a purga retira qualquer impureza existente nas camaras de amostra e
de expans@o antes do inicio da analise. Quanto maior for o nimero de purgas, mais
limpa a amostra estard quando for analisada. Trabalhou-se com 10, 30 e 50 purgas e
verificou-se que 10 purgas néo satisfaziam as condigdes de analise, entretanto 50 purgas
eram desnecessarias, pois ndo influenciavam mais no resultado da andlise e apenas
aumentavam o tempo do experimento. Portanto, adotou-se um nimero igual a 30 purgas
como sendo a quantidade necessiria para limpar a amostra e obter resultados

satisfatoros.

~ Massa da amostra: para uma maior precisdo da andlise, segundo AccuPyc 1330
USER’S MANUAL (1997), a amostra deve ocupar pelo menos 2/, do volume do porta-
amostra. Através dos testes preliminares observou-se que a massa de sdlidos utilizada

deveria estar entre 3 a 4,5 g de sélido.

— Taxa de equilibrio: uma taxa alta produz resultados mais rapidamente, mas menos
precisos. Porém taxas muito baixas podem causar erros quando materiais orginicos sao
analisados. Nos testes preliminares, concluiu-se que uma taxa de equilibrio igual a
0,0010 psig/min € a conveniente para efetuar as analises, proporcionando bons

resultados em um tempo de analise relativamente rapido.

Para a aceitacdo dos resultados foi observado se o sistema atingiu ou ndo o
equilibrio térmico. A observac@o de pequenos valores do desvio padriio, tanto do volume
como da densidade, apresentados no Relatorio de Analise fornecido pelo equipamento no

final de cada experimento € que determina se o equilibrio térmico foi ou ndo atingido.

Os resultados obtidos nesta analise estfio apresentados no Capitulo IV.
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3.3.2 - Determinac¢do da Porosidade e do Tamanho dos Poros, utilizando a Técnica de

Porosimetria por Intrusdo de Mercurio

O equipamento utilizado nesta etapa do trabalho foi o Porosimetro por Intrusdo de
Mercurio, Modelo AutoPore III (Micromeritics), pertencente ao Laboratorio de Calibracio
e Planta Piloto (LCPP) do Departamente de Termofluidodindmica, da Faculdade de
Engenharia Quimica, UNICAMP.

As amostras utilizadas, assim como na analise apresentada anteriormente, foram
secas em estufa a vacuo, a 60°C, e acondicionadas em dessecador até o momento da

analise. Como o equipamento exige que a amostra esteja isenta de umidade, foi necessario

tomar estes cuidados.

Nesta etapa do trabalho, foram feitas corridas preliminares para a determinaco
dos melhores pardmetros, que conduzirfio a resultados mais precisos. Com as anélises
preliminares determinou-se que o penetrOmetro utilizado foi o de tamanho 08 (especifico
para materiais particulados) e o restante do trabalho consistiu-se em variar o tempo de
equilibrio. Este tempo de equilibrio é o tempo onde o sistema gerador de pressio a mantém

constante.

As informacGes resultantes da andlise de porosimetria por intrus@o de mercirio,

apresentadas no relatério do equipamento, sao as seguintes:
— volume de intrusio (fotal intrusion volume): volume de poros por grama de material;

- area total de poros (total pore area): area superficial dos poros por grama de material,
considerando todos os poros como cilindros retos nos quais a &rea superficial € igual a

quatro vezes seu volume dividido por seu didmetro;

~ didgmetro mediano de poros por volume (median pore diameter-volume). ¢ o didmetro

de poro correspondente a 50% do volume total de intruséo;

~ difmetro mediano de poros por &rea (median pore diameter-area): € o didmetro de poro

correspondente a 50% da area total de intrusio;

~ didmetro médio de poros (average pore diameter): € determinado segundo a seguinte

equacio:
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_ 4-Volume total de intrusdo

médio

d

(3.1)

Area de poro

— 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): razio entre o volume de poros abertos e o volume real da

amostra;

— gréfico de volume incremental de intrusiio em fun¢io do didmetro de poro: indica a
quantidade de mercurio intrudido a cada aumento de pressfio. Os picos desta curva

representam a porosidade da amostra; €

— grafico da distribui¢Bo volumétrica dos poros em fun¢3o do raio do poro: apresenta a
distribuicdo volumétrica dos poros, que € calculada, segundo LOWELL e SHIELDS
(1991), por:

Dv(r)=-§(—§%} 3.2)

A equagdo (3.2) representa a mudanca da curva de volume incremental de intrusdo

para uma curva de distribui¢dio que fornece o volume de poro por unidade de raio.

Os resultados obtidos por esta analise estdo apresentados e discutidos no Capitulo

3.3.3 - Analise Termogravimétrica (TGA)

O equipamento usado nesta andlise foi um Shimadzu modelo TGA-50/50H, que
pertence ao Laboratério de Calibragdo e Planta Piloto (LCPP) do Departamento de
Termofluidodindmica da Faculdade de Engenharia Quimica, UNICAMP,
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Para a realizacdo da analise colocou-se 17,61mg do sdlido Gimido em um porta-
amostra de platina, e fixou-se uma taxa de aquecimento de 1°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 nZo havia mais amostra no porta-amostra. O
desaparecimento da amostra ocorreu devide a sublimacio do solido, uma vez que toda a
agua foi evaporada, aumentando a temperatura do sélido até atingir sua temperatura de

sublimacio, que ¢ igual a 76°C.

Os resultado obtido estd apresentado e discutido no Capitulo IV.

3.3.4 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

O Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) de alto vacuo, modelo LEO 440,
usado para a andlise morfologica do 4cido 2-hidroxibenzdico pertence ao Laboratorio de

Recursos Analiticos e de Calibragio da Faculdade de Engenharia Quimica, UNICAMP.

As amostras analisadas foram retiradas no final do processo de secagem no LFAM
e no LFPR; também foi analisada uma amostra do sélido seco em condigdes “brandas” na
estufa a vacuo, a 60°C por 24 horas, e uma amostra do solido comercial, que é isento de
umidade. Estas microfotografias foram feitas com o objetivo de se fazer uma comparago

morfoldgica entre os cristais secos em diferentes processos de secagem.

As amostras foram metalizadas com ouro, e em seguida fotografadas no MEV. As

fotografias estdo apresentadas e discutidas no Capitulo IV,

3.3.5 — Distribuicdo de Tamanho das Particulas

Em alguns casos pode-se assumir que algumas particulas apresentam formas
regulares, entretanto, em muitos casos elas se apresentam muito irregulares, e muitas
medidas de tamanho das particulas sfo baseadas no chamado didmetro esférico equivalente
(LOWELL e SHIELDS, 1991). Portanto, um conjunto de particulas, principalmente aqueles

de forma irregular, apresenta uma distribuicdio de tamanho, ou seja, particulas de diversos
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tamanhos (WEBB e ORR, 1997). Na medida de tamanho da particula duas decistes
importantes devem ser consideradas antes da selecdo de um método de medida; que estio
relacionados com duas variaveis que devem ser medidas: a definigio do tamanho da
particula e a quantidade pela qual a distribuigio de tamanho € representada (pelo volume,
pela area projetada equivalente, pela dimensfio minima, entre outras) (SVAROVSKY in
RHODES, 1995).

A distribuicdo granulomeétrica das vérias amostras analisadas através do método de
peneiramento encontrou-se na faixa de 53 a 355 um, e foi determinado o didmetro médio

de Sauter para cada amostra analisada. As particulas foram separadas com o auxilio de 5

peneiras e um vibrador mecénico, por 135 minutos.

3.4 — Sistema experimental

3.4.1 — Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente (LFAM)

A Figura 3.1 apresenta o sistema experimental de Leito Fluidizado Agitado
Mecanicamente utilizado em uma parte deste trabalho e que j4 foi estudado na dissertagio
de mestrado de AMBROSIO (1999). No presente trabalho, o sistema de LFAM foi
utilizado para a determinacgio do instante em que o uso da agita¢do mecénica ndo era mais
necessario, ou seja, qual o valor do conteudo de umidade em que o sélido perdia sua
caracteristica coesiva e passava a fluidizar., A determinacdo deste valor do conteudo de
umidade € importante para que ocorra uma reducfio no consumo de energia necessaria para
o funcionamento do sistema de agita¢@o mecanica. Com o solido 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 comparagio com

o s6lido comercial e com o solido seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR).

A Figura 3.1 mostra a foto do sistema experimental utilizado.
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Figura 3.1 — Montagem experimental do LFAM.

O leito foi confeccionado em chapas de ago inox de 1,5mm de espessura, 70cm de
altura na parte cilindrica e 14,3cm de didmetro interno. Conectado a se¢fo cilindrica havia
duas seg¢Oes coOnicas, uma com angulo externo de 45° e 5,2cm de altura, e a outra com
angulo externo de 60° e 8,9cm de altura. Acoplado na base da se¢do cilindrica existia um
prato distribuidor perfurado feito em ago inox, com 2,77% de érea livre e arranjo triangular,
sendo que o didmetro de cada furo igual a Imm, que promovia a distribuicdo do gas de

secagem.

Com o acionamento do soprador (1) o ar era insuflado a temperatura ambiente,
tendo sua vazio controlada por uma valvula globo (2). A seguir, o ar passava através de um
resfriador (3) que foi usado quando necessario nos experimentos de fluidodindmica, um
ponto de tomada de pressdo estatica na linha (4) acoplado a um mandmetro (6) diferencial
de tubo em "U", e uma placa de orificio (5) acoplada a um outro mandmetro (6) diferencial
de tubo em "U", neste caso um manOmetro de mercurio; as duas tomadas de pressdo
mencionadas tinham a fung¢do de fornecer dados para a calibragdo da placa de orificio.
Ap6s a placa de orificio existia um leito acrilico de silica gel (7) e um aquecedor elétrico

(8) com quatro resisténcias elétricas, utilizado nos experimentos de secagem.
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O leito fluidizado agitado (11) bem como o equipamento de agitagdo mecanica
(13) encontrava-se logo apds o aquecedor elétrico e, finalmente, o ciclone (14) foi colocado
ap6s a saida do leito fluidizado para a retengfio dos finos. Na parte inferior do leito
fluidizado, antes da placa distribuidora, foi instalado o psicrometro (9) e em um outro
ponto, na mesma dire¢&o, encontrava-se um ponto de tomada de pressdo e de temperatura
(16). Na parte superior do leito havia outro ponto de tomada de pressdo e de temperatura.
Estas tomadas de pressdo estavam acopladas a um terceiro mandmetro (6) diferencial de
tubo em "U" para as medidas de pressdo 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 agitagdo mecanica foi constituido por um motor com poténcia de
80W de poténcia, uma haste e por um conjunto de pas em forma de ancora, mostrado na
Figura 3.2, os dois ultimos sendo em a¢o inox, localizados logo acima do prato distribuidor

de gas.

Figura 3.2 — Agitador utilizado no LFAM.

As medidas de vazdo foram obtidas através de um medidor de placa de orificio,

que consistia de uma fina placa presa entre dois flanges na tubulago de ar, com um orificio
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coaxial ao tubo. Para os testes experimentais utilizou-se uma placa de orificio com didmetro

de orificio de 24,7mm, sendo a mesma placa utilizada no trabalho de AMBROSIO (1999).

A metodologia utilizada para o célculo da vazdo do ar de secagem (OWER e

PANKHURST, 1977) resultou na seguinte equacio geral para a placa de ornificio:

Q=ke-a-az\/1 lmz (an, )2 (33)

em que O — vazdo massica (kg/min)

Ah
£=1— 4 fator de compressibilidade
B P+b ( p idade)

P; — pressBo estitica na linha de ar (cm H;0)

b - pressdo baromeétrica local (mmHg)

B=03041+0,0876-m —0,1166-m* + 0,4089 . m°

a=0,5959+0,0312-m"® - 0184.m" (coeficiente de descarga)

a
m =
al
2
a, = (area do tubo, em cm?)
2
a, = (area do orificio, em cm®)

Ah, — queda de pressio na placa de orificio (cmH,0)
T — temperatura do ar na entrada do leito (°C)

Se a temperatura ¢ a altura barométrica forem dados em °C e em mmHg, os

valores de k e k| eram, respectivamente, 0,0573 e 273.
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De acordo com estes procedimentos, a equagio resultante que fornece a vazio de
ar na tubulag@o para uma placa com didmetro de orificio igual a 24,7mm, e que foi a

mesma utilizada no trabalho de AMBROSIO (1999) é:

(an, )¢ (an )
= 48136 ——~Lo ~1,5060 - 2 :
Q=% (273+71Y" (B +b)-(273+T)" J GH

3.4.2 - Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR)

Apds os testes de secagem terem sido realizados no Leito Fluidizado Agitado
Mecanicamente, o sistema de agitacdo mecanica foi retirado e a parte inferior do leito
passou por uma modificagio no sistema de distribuig@io de gas para adequar o equipamento

e poder ser adaptado totalmente como um Leito Fluidizado Pulsado Rotativo.

Com a modificaglio, o sistema de distribui¢io de gas ficou constituido por duas
partes: uma formada pela mesma placa distribuidora de gas utilizado anteriormente no
LFAM, para suportar o leito de particulas e distribuir uniformemente o gis, e a outra parte
era formada por um disco rotativo com uma abertura de 60°, que distribui de maneira

ciclica o gés sob a placa distribuidora do gés.

A Figura 3.3 apresenta o disco rotativo que foi acoplado sob a placa distribuidora

de gas, que formaram o conjunto de distribui¢&o pulsada do gés.

Figura 3.3 — Disco rotativo utilizado no sistema de alimenta¢fo de ar do Leito Fluidizado

Pulsado Rotativo (LFPR)
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Para o estudo fluidodindmico e para o estudo da secagem do acide 2-
hidroxibenzédico foi utilizado 0 mesmo sistema experimental, com a diferenca de que no

estudo fluidodinamico o gés 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 8m’/min e presséo
méxima de 3700 mmca. A tubulacdo utilizada para a alimentacdo do leito foi de ago
galvanizado com didmetro interno de 2”. A vazio do gés foi controlada por uma valvula
globo (12) e, em seguida, para se trabalhar com temperatura ambiente o gas passava por um
resfriador (2) existente na linha, em que o fluido refrigerante foi a agua. Em (13) e (14)

encontra-se uma tomada de pressdo na placa de orificio e na linha.

Atraves do painel de mandmetros de tubo em “U” (9) pode-se acompanhar a perda
de carga no leito de particula, na placa de orificio e na linha. Para o calculo da vaz#o
utilizava-se as medidas de temperatura do gas na entrada do leito, da perda de carga na
placa de orificio e pressio na linha (OWER e PANKHURST, 1977). Em seguida, o gas
passava através de um leito de silica gel (3) e apds no aquecedor. O leito de silica
constituia-se de uma coluna em acrilico cilindrica de 4mm de espessura, com 4lcm de
comprimento e com didmetro interno de 7,1cm, e nas partes inferior e superior do cilindro
foram colocadas telas para possibilitar a passagem do ar e evitar que a silica entrasse na
linha de alimentaglo de gas. O aquecedor elétrico (4), com quatro resisténcias, e que se
encontrava logo apds o leito de silica, foi utilizado apenas durante os experimentos de

secagem.

Apos ser aquecido, o ar entrava no leito (7) através da sua parte inferior ¢ passava
através do conjunto de distribuigio de gas (disco rotativo e placa distribuidora), ambos em
aco inox.A placa distribuidora de gés foi a mesma utilizada no LFAM. No motor elétrico
(5) estava acoplado o eixo do prato rotativo (6), no qual estava fixo o conjunto de
distribuigo do gas e proporcionava a pulsac@o do gés no interior do leito. Proximo a base
do leito localizava-se o sistema de amostragem dos solidos (10), e o ciclone (11) para a

retenc@o de finos estava localizado na saida do leito.

As medidas de vazdo foram obtidas através de um medidor de placa de orificio
{13), que consistia em uma fina placa presa entre dois flanges na tubulaciio de ar com um

orificio coaxial ao tubo. Duas tomadas de pressdo diferencial foram instaladas, uma antes e
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a outra imediatamente depois da placa, sendo que a leitura foi feita por um mandmetro de
tubo em U (queda de pressdio na placa de orificio). O sistema de placa de orificio era o
mesmo utilizado no leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM), sendo que a tnica

diferenca foi o didmetro de orificio, 24,7mm para o LFAM ¢ 18mm para o LFPR.

Atraves de testes preliminares, utilizando o sélido seco em condigSes brandas na
estufa a vacuo, realizados para a determinago do didmetro da placa de orificio verificou-se
que a placa utilizada no LFAM, com didmetro de 24,7mm, n3o proporcionava uma boa
movimentacdo das particulas 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 didmetro de orificio de 18mm. A calibragdo da placa de
orificio permitiu a obtengfio da vazdo do ar em funcio da queda de pressdo na placa de

orificio.

De acordo com este procedimento, a equagéo resultante que fornece a vazéo de ar

na tubulagdo, utilizando uma placa de 18mm de didmetro de orificio, é a seguinte:

_ (Ak.v )% 'byz _ (Ahp)% 'b%
0=0,0879 002762 (3.5)
73+ 7)1 P-(273+T)A

em que b — presso barométrica local, que € a pressdo atmosférica (mmHg)
P; — pressdo estatica na linha de ar, que ¢ a pressdo absoluta (¢cmH,0)
Q — vazdo massica (kg/min)
T — temperatura do ar (°C)

4h, — queda de pressdo na placa de orificio (cmH;0)
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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 fluidodindmico do material seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR)

Para a realizagdo do estudo fluidodindmico do LFPR foram feitos testes
preliminares utilizando o sélido comercial, que é seco em um secador “flash” pneumatico.
Os resultados obtidos ndo foram satisfatorios porque o solido comercial ndo apresentava
uma boa qualidade de fluidizagdo, verificado visualmente e através das curvas AP versus
Q.r levantadas. A Figura 3.6 ilustra esta situagfo para um experimento realizado utilizando

a placa perfurada com 24,7mm, uma f,c30 de 15Hz € uma massa de solidos de 400g.

Porém, um melhor comportamento fluidodinamico foi obtido quando foram feitos
experimentos com o s6lido imido proveniente da industria e seco em condigdes “brandas”

em estufa a vacuo, a 60°C por 24 horas.
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Figura 3.6 — Curva de fluidizag#io utilizando uma placa de orificio de 24,7mm.

Apés estes teste preliminares, ficou estabelecido para a realizacdio do estudo
fluidodindmico do LFPR deveria ser utilizado o sélido umido, proveniente da industria, e
seco em estufa a vacuo sob condigdes brandas (a 60°C por 24 horas). Assim, como dito
anteriormente, ficou estabelecido qual o sélido que deveria ser utilizado para a realizagio

dos testes fluidodindmicos no LFPR.

Apds a determinac¢io de qual solido deveria ser utilizado nos testes
fluidodinamicos do LFPR, foram feitos novos testes preliminares para a determinag¢éo da
massa de solidos a ser utilizada. Verificou-se que com massas superiores a 900g, devido as
limitagbes do equipamento, a fluidizagio apresentava uma qualidade mim. Este
comportamento foi verificado visualmente e através das curvas fluidodindmicas. Para
massas menores que 400g, verificou-se visualmente que havia a expans3o inicial do leito e

logo em seguida sua fluidiza¢fio n#o era de boa qualidade, resultado também observado

pelas curvas fluidodin@micas obtidas.

As freqiiéncias de rotagdo do disco também foram determinadas a partir de testes
preliminares, sendo que 15Hz fol o maior valor que o motor trabalhava com seguranca e,
para freqiéncias menores que SHz a rotagdio era muito lenta e nfo auxiliava na

movimentagio das particulas.
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Portanto, os testes flutidodindmicos foram realizados variando a massa de solidos
(400 e 900g) e a freqiiéncia de rotagdo (5 ¢ 15Hz) do disco, com o objetivo de avaliar o
comportamento fluidodindmico do sélido seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo
(LFPR), para em seguida estudar a secagem do 4cido 2-hidroxibenzéico, que apresentava

dificuldades de fluidizar em leitos fluidizados convencionais quando imido.

Em cada experimento de fluidodin&mica foram obtidos dados de queda de presséo
em fung@io da velocidade do ar, crescente e decrescente. Os intervalos das variaveis
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 variaveis utilizadas no estudo fluidodindmico

Pardmetros Minimo Miéximo
Massa de sélidos (g) 400 900
Freqliéncia de rotagdo (Hz) 5 i5

Os resultados obtidos no estudo fluidodindmico do LFPR estdo apresentados ¢

discutidos no Capitulo IV, no item 4.2.

3.6 — Estudo da secagem do acido 2-hidroxibenzdico

Os experimentos de secagem, tanto em LFAM como em LFPR, foram feitos em
sistema batelada porque os equipamentos utilizados eram de pequena escala e ndo foram

projetados para trabalharem de maneira continua.

3.6.1 — Secagem no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente (LFAM)
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Dando continuidade ao estudo ja iniciado por AMBROSIO, 1999, que utilizou o
sistema de agitacdo durante todo o processo de secagem, neste trabalho foi avaliado se em
algum momento durante o processo a agitagdo pode ser interrompida sem prejudicar o
movimento das particulas no interior do leito. As condi¢Ges experimentais foram as

mesmas utilizadas em AMBROSIO, 1999.

A umidade inicial do acido 2-hidroxibenzoico umido, proveniente da industria, a
ser alimentado no leito foi determinada em torno de 8,5% b.s. Pesou-se uma massa de
1055g de so6lidos, a mesma massa utilizada nos experimentos d¢ AMBROSIO (1999), e em

seguida acondicionada em dessecador até o inicio do experimento.

Apos o soprador ter sido ligado, regulou-se a vazdo do gas (0,27 kg/min ou 1,81
m/s), aproximadamente igual a vazdo determinada por AMBROSIO (1999), através da
valvula e entdo o aquecedor elétrico foi ligado e ajustado para atingir a temperatura
desejada. O sistema de aquecimento permanecia ligado, sem os so6lidos, até que fosse
estabelecido o regime térmico. As temperaturas usadas na secagem com LFAM foram de
55, 85 e 100°C. Como a secagem deste material ocorre praticamente no periodo de taxa de
secagem constante, pode-se utilizar temperaturas do agente de secagem superiores a

temperatura de sublimag¢&o do sé6lido (76°C).

Em seguida, a vaz8o de ar e o sistema de aquecimento eram desligados e o leito
alimentado rapidamente com o material ja pesado e acondicionado em dessecador.
Novamente o aquecimento e a velocidade do gas eram acionados e, entdo, o sistema de
agitacdo mecanica ligado. A velocidade do gas (em torno de 1,81 m/s) e a freqiiéncia de
agitagdo da haste (fogimeao = 1,5 Hz) foram mantidas constante para as trés 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 ndo fluidizagdo dos
sélidos sem a agitagdo mecénica. No instante em que foi detectado o ponto que o leito
fluidizava sem agita¢do, coletou-se uma amostra do material para a determinac¢do do
contetido de umidade, e assim o experimento continuava sem que houvesse agitagio

mecanica.

Ao longo do experimento foram coletadas amostras, a cada 2 minutos até os

primeiros 20 minutos ¢ a cada 5 minutos até o final do processo, que em seguida foram
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acondicionadas em dessecador para posterior determinagdo do contetido de umidade. Nesta
etapa do trabalho, a umidade do solido foi determinada utilizando o método gravimétrico
em estufa a 60°C, por 24 horas. A massa inicial da amostra utilizada foi de 1055g, ¢ a
massa das amostras coletadas foi aproximadamente de 45g, ou seja, retirou-se do leito
menos de 5% da massa total, ndo havendo comprometimento da qualidade do regime de

fluidizacdo.

O sistema de amostragem que foi utilizado no LFAM, e também no LFPR, foi
constituido por um pescador, em PVC e com uma abertura em forma de concha, acoplado
bem préximo & base do leito e, manualmente, quando necessério 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 conteido de umidade em fungfo do tempo de secagem, para
cada temperatura do gas de secagem, plotou-se as curvas de secagem apresentadas no

Capitulo 1V, item 4.3.1.

Figura 3.7 — Detalhe do amostrador.

3.6.2 — Secagem no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR)

A secagem do 4cido 2-hidroxibenzdico no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo foi
realizada utilizando a vazio do gas de secagem definida a partir do estudo fluidodindmico

para a particula seca, através dos graficos de APy, versus ves. A velocidade do gas
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utilizada nos experimentos de secagem foi aproximadamente 3 vezes a velocidade de
minima fluidizagdo pulsada (v.p), determinada com base nos testes fluidodindmicos
realizados. O valor adotado para a velocidade do gas (vess & 3.Vmp) garante que todas as
particulas estdo fluidizando, desde as menores até as maiores. A velocidade de minima
fluidiza¢do pulsada (vyp) € determinada da mesma maneira que a velocidade de minima

fluidizac@o (vny) em leitos fluidizados convencionais.

A seguinte metodologia foi seguida durante a realiza¢iio dos experimentos de

secagen:

- pesou-se 900g de solidos, entdo acondicionada em dessecador até o momento de
alimentar o leito. Devido as limitagdes do equipamento, como explicado no item 3.5, a
massa de solidos utilizada no estudo da secagem em LFPR foi diferente da massa utilizada
no estudo da secagem em LFAM; e a massa de 900g foi definida a partir dos resultados

obtidos no estudo fluidodinamico;

— apds o soprador ter sido ligado, a vazdo do ar foi regulada através da valvula globo e o
aquecedor elétrico foi ligado para atingir a temperatura desejada (65 ou 85°C) e o sistema

atingir o equilibrio térmico;
— desligou-se o aquecedor e, em seguida, a valvula globo foi fechada;

~ em seguida, o leito foi alimentado com o material que estava acondicionado no
dessecador. A alimentagZo do leito era feita pela parte superior com o auxilio de um funil e

uma espatula;

— o sistema de rotag@o do disco foi ligado e ajustado na freqii€ncia desejada (5 ou 15Hz),
a velocidade do gas (em torno de 0,21 kg/min) foi novamente ajustada e o sistema de

aquecimento religado;

— dado o inicio de cada experimento, amostras do material (com aproximadamente 1,00g
cada) foram retiradas a cada 2 minutos no inicio 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 determinago do conteudo de
umidade utilizando o equipamento de Karl-Fischer. A determinac¢io do conteido de

umidade foi feita no final de cada experimento;
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— com os dados de conteido de umidade em fun¢io do tempo, para cada condi¢do

estudada, foram feitas as curvas de secagem (X/X) versus 1);

~ aumidade relativa do gés na entrada do leito foi acompanhada por um higroémetro, € a
temperatura de saida do gas foi acompanhada através de um termopar localizado a 10cm
acima do leito de particulas. O acompanhamento da umidade relativa do gas de entrada foi
feito para saber se, mesmo em dias mais Gmidos, o leito de silica mantinha a umidade

relativa baixa, garantindo que o gas de secagem estivesse 0 mais seco possivel.

Os resultados obtidos neste estudo de secagem estfo apresentados e discutidos no

Capitulo IV, item 4.3.2.

Com as amostras dos solidos secos nos dois leitos fluidizados estudados foi
analisada a forma dos cristais em microscopio eletronico de varredura (MEV), e os
resultados estdo apresentados no Capitulo IV, item 4.6, ¢ também se determinou a

escoabilidade destes solidos, com os resultados analisados no item 4.4.

3.7 — Determinacdo do conteudo de umidade no equipamento de “Karl-Fischer”

O conteudo de umidade pode ser determinado diretamente por titulagdo de Karl -
Fischer, que ¢ um método baseado na reagdo da dgua com o iodo € o diéxido de enxofre na
presenca de metanol anidro (em excesso) e piridina. O ponto final da titulagdo corresponde
ao aparecimento do primeiro excesso de iodo, que pode ser detectado visualmente ou por
meio elétrico. A reagdo de Karl-Fischer em dois estagios ocorre da seguinte maneira
(KHOPKAR, 1984; SMYTH, 1992):

(a) I, + SO, + 3CsHsN +H,0 — 2 CsHsN.HI + CsHsN.SO;

(b) CsHsN.SO3 +CH3;0H — CsHsNHSO,CH3

Com o objetivo de impedir a reabsor¢do de umidade proveniente do ambiente, as

amostras recolhidas eram imediatamente colocadas em pesa-filtro e em dessecador até a
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analise 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 Laboratério de Fluidodindmica e Secagem da Faculdade de Engenharia
Quimica, da UNICAMP.

Figura 3.8 — Equipamento de Karl-Fischer para determina¢@o do contetido de umidade.

3.8 — Construcio das isotermas de dessorcido de umidade do acido 2-hidroxibenzodico

As isotermas de dessorg@o sdo muito importantes para o processo de secagem, e
sua determinacdo tem como objetivo determinar os conteddos minimos de umidade de

equilibrio para uma certa condi¢éio ambiente a que o material ¢ submetido.

As isotermas de dessor¢io de umidade do &cido 2-hidroxibenzodico foram
construidas as temperaturas de 25 e 35°C, utilizando o método dindmico de andlise. A
camara de esterilizag8o, dentro da qual a microbalanga se localiza, tem um valor maximo
de temperatura de trabalho (55°C), que limita a faixa de temperatura superior para a
determinagdo das isotermas. Neste trabalho também foram testadas as temperaturas de 15 e

45°C, mas os resultados obtidos nfo foram satisfatérios devido a altera¢es ocorridas no
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material, como mudanga de coloragdio e o aparecimento de uma cobertura pegajosa sobre a

amostra.

Para a obtengdo das isotermas de dessorgdo foi utilizado o DVS 2/2000 (Dynamic
Vapour Sorption), da SMS — Surface Measurement Systems, apresentado de maneira

esquematica pela Figura 3.9.
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Figura 3.9 —-Esquema de um sistema de DVS (DVS USER GUIDE/MANUAL, [2000]).

O componente principal do DVS é a microbalanga, bastante sensivel e capaz de
medir mudancas de massa de até 1 parte em 10 milhdes. Outro detalhe importante deste
equipamento esté relacionado com a umidade relativa desejada, gerada através da mistura
de correntes de gas seco e saturado, em propor¢des adequadas, usando controladores de
fluxo massico (DVS USER GUIDE/MANUAL, [2000]).

A Figura 3.10 mostra o DVS utilizado no trabalho para a determinagio das
isotermas de dessor¢do, localizado no Laboratério de Processo Sélido-Fluido da Faculdade

de Engenharia Quimica, da UNICAMP.
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Figura 3.10 — Equipamento para obtengZo de isotermas de sor¢do — DVS.

As isotermas obtidas para as temperaturas estudadas, 25 e 35°C, estdo

apresentadas no Capitulo IV, item 4.5.

3.9 - Anélise de fluidez do sélido

Seguindo o método desenvolvido por CARR (1965), e utilizando o equipamento
Powder Characteristics Tester modelo PT-N, da marca Hosokawa Microns, com as analises
sendo realizadas no IPT/SP, foram medidas a densidade “bulk™ aerada, densidade “tap” e o
angulo de repouso. Todas as medidas foram feitas em triplicata. Com estas propriedades

determinadas foram calculados o Indice de Carr e a Razdo de Hausner.
Abaixo estdo definidas as propriedades medidas pelo equipamento:

- densidade “bulk” aerada (pp): € obtida através do derramamento de uma massa de amostra

através de uma peneira vibratéria 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” (p,): coloca-se uma extensdo no recipiente que ja continha o material e

um excesso era adicionado. Apds 180 batidas retirava-se a extensfio, e o excesso do

material era novamente retirado sem perturbar o empacotamento.

- angulo de repouso: ¢ o angulo entre o plano horizontal e a inclinagio de uma pilha de
material obtida pelo derramamento através de uma peneira vibratdria e a partir de uma

altura fixa.

O Indice de Carr, ou a compressibilidade dos s6lidos, foi determinado utilizando
as medidas de p, € de p, fornecidas pelo Hosokawa Powder Characteristics Tester, €

calculado utilizando a equagio (2.38) apresentada no Capitulo II.

A Razio de Hausner foi calculada pela equagio (2.39), apresentada no Capitulo II,
e utilizando as medidas de p, e de p, determinadas pelo Hosokawa Powder Characteristics
Tester. A Razdo de Hausner ¢ uma medida que fornece a magnitude da escoabilidade de

r

pos.

Nesta analise foram utilizadas amostras secas no LFAM e no LFPR, além da
amostra do solido comercial, também seca. Os resultados para a escoabilidade do acido 2-

hidroxibenzoico estdo apresentados no Capitulo IV, item 4.4.
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CAPITULO IV

ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

4.1 - Caracterizacio fisica do sélido

Os procedimentos adotados para cada uma das anélises de caracterizacéo fisica do

acido 2-hidroxibenzdico estdo detalhados no Capitulo III e, também, os principios de cada

analise estio descritos no Anexo A.

4.1.1 — Picnometria a gas Hélio

Segundo a metodologia apresentada no Capitulo III, a Tabela 4.1 fornece os

melhores resultados obtidos através da analise de picnometria utilizando o Picnémetro a

Gas Hélio feita para o acido 2-hidroxibenzéico. Tais corridas mostraram os melhores

resultados porque utilizaram uma maior quantidade de amostra, nimero de purgas igual a

30, taxa de equilibrio de 0,0010 psig/min e um pequeno desvio padréo.

Tabela 4.1 — Resultados experimentais obtidos na anélise de Picnometria a gas Hélio.

Taxa de Densidade
Desvio padrio
Corrida | Massa (g) | Purgas Equilibrio absoluta (gfem?)
g/cm
(psig/min) (g/cm?)
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 proximos da densidade real (ou absoluta) encontrado na

literatura, que é ignal a 1,443g/cm® (KIRK-OTHMER, 1982).

Na Tabela 4.2 pode-se observar os valores dos desvios encontrados entre o valor
tedrico e o experimental da densidade real. Como os desvios obtidos estavam abaixo de
1%, pode-se afirmar que a analise de Picnometria a Gas Hélio fornece dados precisos e
confiaveis. Portanto, neste trabalho adotou-se o valor médio, igual a 1,4319 g/cm’ para a

densidade real do acido 2-hidroxibenzoico.

Tabela 4.2 — Desvio entre a densidade tedrica 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 Intrusdo de Mercurio

As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam os resultados obtidos referentes as duas analises
realizadas, utilizando a técnica de Porosimetria por Intrusdo de Mercurio, para o acido 2-

hidroxibenzdico.

Analisando a Figura 4.1, em relago & curva de intrusdo do merctirio, observa-se
que o solido analisado apresenta grande parte dos seus poros na regido de mesoporos, que
variam de 2nm < dpor, < 50nm segundo LOWELL e SHIELDS (1991), com a distribui¢do
de poros na faixa de 0,2 um a 0,008 pm.
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Figura 4.1 — Grafico de porosimetria de mercurio. Corrida 02, tequitibric = 10s.

A curva de intrusdo de mercurio apresentada na Figura 4.2 mostra que a amostra
analisada apresenta a maior parte dos seus poros na faixa de didmetro entre 0,008 um e
0,07 pm classificando o acido 2-hidroxibenzdico como um solido mesoporoso,

corroborando com o resultado apresentado na Figura 4.1.
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Figura 4.2 — Grafico de porosimetria de mercurio. Corrida 03, teguilibric = 30s.
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Para a faixa de mesoporos, este material apresenta poros de didmetro entre 0,2 pum
¢ 0,008 um. Nao ¢ possivel afirmar sobre a existéncia ou ndo de microporos, ja que devido

as limitagdes do equipamento, a intrusdo do mercirio nio os atinge.

4.1.3 — Andlise térmica por TGA

A Figura 4.3 apresenta o termograma obtido no estudo da variagdo da massa da
amostra, com 10% b.s. de contetido de umidade, em relagdo ao aumento da temperatura. O
objetivo desta analise foi determinar a faixa de temperatura em que o solido perde toda a
agua e comeca a sublimar, uma vez que a Tapimacao da particula seca é igual a 76°C (KIRK-

OTHMER, 1982).
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Figura 4.3 — Termograma para o acido 2-hidroxibenzéico.
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Através da Figura 4.3 pode-se observar o inicio da diminuicio de massa da
amostra juntamente com o inicio da evaporagio da agua presente na superficie do material,

que ocorre em torno de 100,4°C.

A anélise de porosimetria determinou que o acido 2-hidroxibenzéico apresenta
poros na fixa de mesoporos e, por isso a maior parte da agua presente no solido esta em sua
superficie como A4gua livre. A caracteristica de solido mesoporoso permite que a
temperatura da superficie do sélido seja proxima da temperatura de bulbo timido enquanto
existir 4gua hvre em sua superficie. Com a evaporagio da agua na superficie do material, a
temperatura do sélido comega a subir até iniciar sua sublimacgdo, também indicado na
Figura 4.3, detectada pelo inicio de uma diminui¢Zo brusca da massa que ocorreu em torno

de 120°C.

O resultado obtido pela analise de TGA, juntamente com os resultados fornecidos
pela analise de Porosimetria por Intrusdo de Mercurio, auxiliou e possibilitou definir que o
estudo da secagem do 4cido 2-hidroxibenzdico fosse realizado a temperaturas superiores &
Tsupiimacae 40 sOlido, como podera ser visto no item 4.4, pois ficou bem estabelecido que até
100°C a temperatura do solido umido fica abaixo de sua temperatura de sublimag#o; o que
pode ser observado claramente na Figura 4.3, uma vez que a temperatura da superficie do

solido comega a aumentar quando toda a 4gua presente na superficie ja evaporou.

4.2 — Estudo fluidedindmico do Leito Fluidizado Pulsado Rotative (LFPR)

O estudo fluidodindmico do &cido 2-hidroxibenzéico seco em leito fluidizado
pulsado rotativo (LFPR) foi feito com o objetivo de se determinar as caracteristicas
fluidodindmicas, comparar o comportamento com o leito fluidizado convencional (LFC) e
com o leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM) e, posteriormente, utilizar o LFPR
no processo de secagem deste sélido, que tem caracteristicas coesivas quando umido, e, por

este motivo apresenta dificuldades de fluidizar no leito fluidizado convencional.



Capitulo IV — Analise e Discussio dos Resultados Experimentais 84

Para a realizacdo dos experimentos fluidodindmicos, com ar a temperatura
ambiente, secou-se uma amostra do sélido em condic¢des brandas em estufa a vicuo, a 60°C

por 24 horas.

Os graficos da queda de pressdo em fun¢3o da velocidade do ar (crescente e
decrescente) foram obtidos em fungfio da carga de particulas (400 e 900g) e da freqgliéncia
de rotagiio do disco rotativo (5 e 15Hz). A determinacio das faixas estudadas esta

justificada no Capitulo HI, item 3.5.

A velocidade na condi¢iio de minima fluidizagio pulsada (v,p) foi determinada,
através das curvas fluidodindmicas, como sendo a velocidade de fluidizacfio completa que
garante que todas as particulas, desde as menores até as maiores, estejam suspensas no leito
pelo fluido. A velocidade de minima fluidiza¢o pulsada foi determinada através do grafico
AP, Versus Ve, NO ponto em que se observou a estabilizagio da queda de pressao,

garantindo a fluidizacio completa.

As Figuras 4.4 a 4.7 apresentam as curvas obtidas nas condi¢Ges de trabalho ja
mencionadas, comparando as curvas do LFPR e do LFC. Observando o comportamento
fluidodindmico apresentado pode-se notar que ocorre uma suavizagdo na curva, ndo
aparecendo o pico de queda de press3o tipico na fluidizag8o convencional, quando €
imposta a rotacdo do disco, que favorece o movimento dos sélidos através da pulsagio da
corrente gasosa. Tal suavizagdo da curva fluidodindmica foi obtida para todo o intervalo de

fregiiéncia de rotagio estudado, bem como para as duas cargas de sélido.

Comparando as Figuras 4.4. a 4.7 com a Figura 2.17, observa-se que os resultados
mostrados apresentam o mesmo comportamento fluidodindmico mostrado nos trabathos de
ELENKOV e DJURKOV (2000) ¢ de DJURKOV (2001), para diferentes particulas
estudadas. A partir destes resultados, pode-se concluir que a curva fluidodindmica para o
LFPR apresenta uma suavizagio, comparando com o leito fluidizado convencional, em
relacdo a queda de pressdo devido a auséncia do pico de queda de pressdo e devido a

imposic¢éo da pulsagio do gis através do disco distribuidor.
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Figura 4.4- Queda de pressdo em fun¢do da velocidade do ar. (a) curva crescente e

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR.

Jrotagio = SHz, m = 400g

A Figura 4.4 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressfo e velocidade

do ar, na condigdo de minima fluidizagio pulsada, que garante a fluidizaciio de todas as

particulas. Os valores obtidos estdo apresentados a seguir:

AP, = 127,63Pa

V= 1,63m/s
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Figura 4.5 - Queda de pressdo em fungio da velocidade do ar. (a) curva crescente e

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR.

Sfrotacae = SHz, m = 900g

A Figura 4.5 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressdo e velocidade
do ar, na condi¢do de minima fluidizacdo pulsada, que garante a fluidizacdo de todas as

particulas. Os valores obtidos estio apresentados a seguir:
APy, = 406,59Pa

Voo = 0,51m/s
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Figura 4.6 - Queda de pressdo em fungfo da velocidade do ar. (a) curva crescente e

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR.

Jrotagio = 15Hz, m = 400g

A Figura 4.6 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressio e velocidade
do ar, na condico de minima fluidizacio pulsada, que garante a fluidizacio de todas as

particulas. Os valores obtidos estfo apresentados a seguir:
AP = 108,66Pa

Vmp = 0,76m/s
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Figura 4.7 - Queda de pressdo em fungfio da velocidade do ar. (a) curva crescente e

decrescente para o LFPR; (b) decrescente para o LFPR.

ﬁom;&a - ISHZ, m= 900g

A Figura 4.7 (b) apresenta os valores obtidos para queda de pressio e velocidade
do ar, na condicdo de minima fluidizacio pulsada, que garante a fluidizacfio de todas as

particulas. Os valores obtidos estdo apresentados a seguir:
APpp = 490,34Pa

Vs = 0,58m/s
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A Tabela 4.3 apresenta os valores de AP, € de v, obtidos a partir das Figuras

4.4(b) a 4.7(b).

Tabela 4.3 — Variagdo de vpg € APy em fungdo da freqliéncia de rotagio do disco.

Freqiiéncia de rotagio
S5Hz 15Hz
400¢g 900g 400¢g 900g
Vingp (111/5) 1,63 0,51 0,76 0,58
APy (Pa) 127,63 406,59 108,66 490,34

Através da Tabela 4.3 pode-se observar que:

— considerando a massa de so6lidos igual a 400g, observa-se que houve uma diminuicéo
significativa na v,gs, de aproximadamente 50%, quando a freqiiéncia de rotagéio do disco

aumentou de 5 para 15Hz, sem alterar muito o valor de AP, e

— para a massa de 900g de solidos, aumentando a freqiiéncia de rotacdo do disco de 5 para
15Hz, o valor de v, permaneceu praticamente constante, e o valor de AP, sofreu um

ligeiro aumento.

Novos experimentos fluidodindmicos foram feitos utilizando as duas freqiiéncias
de rotagdo (5 e 15Hz) e as duas massas de solido (400 e 900g) estudadas. Com os
resultados obtidos, apresentados na Figura 4.8, foram feitas as combinag¢des das curvas
APpeiso versus vgs decrescente, considerando a mesma massa de solidos e diferentes

freqliéncias de rotagfo do disco.

A Figura 4.8 (a), para massa constante ¢ igual a 400g, mostra que para a
freqgiiéncia de rotacdio igual a 15Hz ocorre uma ligeira diminui¢8o na queda de pressio do
leito e, também, a diminui¢do da velocidade do gas na condicfio de minima fluidizagio
pulsada (vug), comparando com a freqiiéncia de 5Hz. Com este resultado conclui-se que

uma pequena massa de sélidos fluidiza com menor queda de pressio no leito.
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Figura 4.8 — Queda de pressio em fun¢io 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
fregiiéncia de 15Hz proporciona ao leito um maior valor para a queda de pressdo, com a
velocidade do gas praticamente constante, na condicio de minima fluidizagfo pulsada. Este
comportamento para fruea. = 15Hz deve-se ao fato de que quanto maior a velocidade de

pulsacdo da corrente gasosa, melhor € 0 movimento das particulas no interior do leito.

Como a carga de solidos utilizada era relativamente grande (900g), comparando

com uma massa de 400g (para fioma = 15Hz) a queda de pressdo no leito aumenta
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significativamente, de 109Pa (400g) para 409Pa (900g), mas devido a facilidade de
movimentacio do sdlido pelo fato da rotagfio ser alta (15Hz), a velocidade de minima
fluidiza¢do pulsada (v,z) apresentou uma diminuigdo, de 0,76m/s (400g) para 0,58m/s
(900g).

Os resultados apresentados na Figura 4.8 mostram gue a melhor condigfo de
fluidizacdo no leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), nas condi¢cdes de processo
estudadas ao usar uma carga de solidos igual a 900g, ¢ a freqiiéncia de rotagdo de 15Hz,
devido aos menores valores de v e, principalmente, porque visualmente esta condigiio

apresentou uma melhor movimentagdo dos sélidos.

O contato gas-solido e a maneira com que as particulas estdo suportadas pela
corrente do gas de fluidizagfo sdo medidas da “qualidade” da fluidizagio. Uma indicagdo
disto é dada pela queda de pressio sobre o leito. Se a fluidizagdo ¢ de qualidade, a queda de
pressdo sobre o leito ¢ aproximadamente igual ao peso do leito por unidade de éarea da
se¢lio transversal do leito. Quando as forgas interparticulas no leito causam a formagao de
canais preferenciais do gas, a queda de pressfio sobre o leito sera muito baixa indicando

uma fluidizac8o pobre (MARRING et al., 1994).

Para tanto, adota-se um indice adimensional para a fluidizagdo chamado de Indice
de Fluidizagdo (F1). F1 é definido como sendo a raz3o entre a queda de pressfio no leito pelo

peso das particulas por unidade de area da secfo transversal (SANTANA ez al., 1999):

Ff=w—fni"‘—f§-‘— (4.1

em que m € a massa de particulas no leito (kg), 4P € a queda de pressdo no leito (Pa), g é

a aceleragio da gravidade (m/s%) e 4, é a 4rea da segfio transversal do leito (m?).

Segundo GINZBURG e RIEZCZIKOW (1969) apud GAWRZYNSKI e
PIECZABA (2000), o Indice de Fluidiza¢do é um método que pode ser utilizado para a

determinaciio da estrutura de um sistema gas - solidos finos em leitos fluidizados pulsados.
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As Figuras 4.9, 4.10 mostram as curvas de FI versus v, e apresentam a
comparagio entre as duas fregiiéncias de rotagdo, considerando a massa de solidos

constante.
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Figura 4.9 — indice de fluidizagdo em fungdo da velocidade do ar, para m = 400g.

Na Figura 4.9 pode-se verificar que no regime de fluidizagdo pulsada para uma
massa de 400g, independente da frowmeas 0 valores para o indice de fluidizacBio (FI) se
encontram abaixo da unidade. Os valores de FI (indice de fluidizagio) abaixo da unidade
mostram que nem todas as particulas estfio suspensas na corrente gasosa ascendente, por
isso a fluidizag@o ndo apresenta uma boa qualidade, este comportamento € valido tanto para
leitos fluidizados convencionais como para leitos fluidizados modificados, como foi
observado no trabalho de SANTANA er al. (1999).

Na Figura 4.10, para uma massa de solidos de 900g, pode-se observar que
aumentando a freqtiéncia de rotagio do disco, o indice de fluidizagdo (FI) encontra-se mais
proximo da unidade. Portanto, utilizando os pardmetros de processo iguais a 900g de
solidos e frowmeao igual a 15Hz, o peso das particulas encontra-se préximo ao valor da queda
de pressio no leito ¢ por isso o efeito da freqiiéncia de rotagio domina as forgas existentes

entre as particulas proporcionando uma melhor qualidade de movimentagio dos s6lidos.
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Figura 4.10 — Indice de fluidizagdo em funcio da velocidade do ar, para m = 900g.

Comparando os resultados apresentados na Figura 4.8(b) com a Figura 4.10 e com
as condigdes observadas visualmente durante a condugiio de cada experimento, pode-se
concluir que os melhores par@metros de processo obtidos para a fluidizacdo do acido 2-

hidréxibenzoico em LFPR sdo 900g de sdlidos € frowgao igual 2 15Hz.

4.2.1 — Comparagdo das Curvas Fluidodindmicas entre Trés Diferentes Sistemas de

Fluidizacdo

Ainda com relagio ao estudo fluidodindmico do leito fluidizado pulsado rotativo
(LFPR), foram feitas algumas comparacBes entre trés diferentes sistemas de fluidizagio.
Comparou-se 0 LFPR e o LFC (leito fluidizado convencional) e também o LFPR ¢ o

LFAM, que j4 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 solidos igual a 1055g. Devido as
limitages do leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), ja explicadas no Capitulo I, item

3.5, a massa de solidos utilizada nos experimentos apresentados na Figura 4.11 foi de 900g.

A Figura 4.11 apresenta a comparagio entre as curvas fluidodindmicas obtidas

para o LFC, o LFAM e o LFPR, nas trés freqiéncias de rotagdo estudadas. Nesta figura
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pode-se notar que ocorre a suavizacdo da curva de fluidizagdo tanto para o LFPR quanto

para o LFAM, se tais curvas forem comparadas com o LFC.

Esta suavizagio da curva fluidodindmica foi obtida para os dois leitos fluidizados
modificados, que ocorreu devido ao fornecimento da pulsagio do gas, no caso do LFPR, ¢
devido ao movimento dos solidos facilitado pelo agitador mecénico colocado dentro do
leito, no caso do LFAM. Estes movimentos provocados pela adi¢io de algum dispositivo
no leito fluidizado convencional facilitam o inicio do movimento das particulas e, portanto,
0 gas ndo precisa vencer o pico de queda de pressdo. Tal pico de queda de pressio €
apresentado quando o leito fluidizado convencional precisa vencer o regime de leito fixo e
iniciar a fluidizagfio incipiente, em seguida diminuindo a queda de pressio no leito devido

ao aumento da porosidade no leito expandido.
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Figura 4.11 - Queda de pressio em fung¢io da vazio do ar para diferentes sistemas de

fluidizagfo. LFC, LFAM e LFPR para varias freqiiéncias de pulsagdo 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 pressio de
fluidizagdio. O movimento das particulas foi favorecido por uma modificacio no leito
fluidizado, utilizando pulsaciio do gas ou agitagdo mecénica, que diminuiu a vazio de gas
necessaria para a fluidizagdo e suavizou a curva fluidodindmica devido & redugio da queda

de pressdo no leito, principalmente da regido de leito fixo.
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4.3 - Estudo da Secagem do acido 2-hidroxibenzdico

4.3.1 - Secagem no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente (LFAM)

A partir da metodologia apresentada no Capitulo III, item 3.5.1, foram obtidas as
curvas experimentais de secagem (X/Xj versus t), indicando o ponto em que a agitagio

mecénica nZo € mais necesséria para que o leito continue no processo de fluidizaggo.

As Figuras 4.12 a 4.14 representam os ensaios experimentais realizados no leito
fluidizado agitado mecanicamente, utilizando o método da estufa para a obtencio dos
valores do conteudo de umidade do sélido ao longo de cada experimento. As figuras (a)
referem-se as curvas de secagem, enquanto que as (b) referem-se as curvas de taxa de

secagem, nas condi¢des experimentais estudadas.

Através da analise das Figuras 4.12(2) a 4.14(a) pode-se observar que a secagem
do acido 2-hidroxibenzodico apresenta os dois periodos de secagem (constante e
decrescente), mas a secagem ocorre principalmente no periodo de taxa constante, como ja
foi apresentado em AMBROSIO (1999). Com a secagem ocorrendo principalmente a taxa
constante sabe-se que grande parte do conteudo de umidade do sélido encontra-se em sua

superficie como agua nio-ligada, com pequena quantidade da umidade ligada ao sélido.

A curva da taxa de secagem -(dX/dt) versus X esta apresentada nas Figuras 4.12(b)
a 4.14(b), podendo ser obtida em qualquer ponto através da diferenciacio da curva X versus
t. A taxa de secagem constante € obtida através da diferenciag@o da regresséo linear do tipo
y = ax+b, em que a = -(dX/df); e as taxas de secagem decrescente s&o obtidas pela

diferenciacio das curvas onde o ajuste linear néo foi satisfatorio.



Capitulo I'V — Andlise ¢ Discussio dos Resultados Experimentais 96

1,6
h:
0,8+
3 [
x
0.5 4
ol
x a
P4
0.4 -4 *
= c,
- sem agitacdo 0’69 o b.S.
= 20min
0,2 = secagem
=" }
|
L] n
0.0 b H T = T r - ™ .|
0 10 20 30 40 50
tempo {min)
(a)
0,5040
4 L | 3 [ [ 1] [ ] E =
0,0035 -
— 0,0030 4
= :
E 000254
2
= & )
B = 000204
X 5 .
T £ 0,0015
[ - ]
“'-DN 0,0010
X AL
£ 50005 "
0,0000 4w . , . : :
0,00 0,02 0,04 0,06 008

X (ng / gmaten‘al seco)

®)

Figura 4.12 — (a) Curva de secagem para o Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, € (b)

Curva da taxa de secagem. Corrida I
Condigdes experimentais: = 55°C, fugiuacao = 1,5HzZ, vess = 1,83m/s, m = 1055g,
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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 I
Condi¢bes experimentais: T'= 85°C, freineso = 1,5Hz, Vs = 1,89m/s, m = 1055g,

X;=82%b.s., Xr=0,11%b.s.



Capitulo IV — Analise e Discussfio dos Resultados Experimentais 98

1.0
]
4,8 - | 3
L]
0,5
x »
=
0.4 b
= 0,
- xsem agitagdo 0’4/_‘) bs.
0.2 t = 16 min
secagem
.
-
2,0 . T — e e & » .
o 0 20 30 40 50
tempe {min)
(a)
0,007 -
| ] ] n 3 [ ]
0,006 -
= 0005+
& A
. 0.
= g 0.0
2 3 ]
X F 0,003~ =
o] ]
S £ r
[ -}
-~ 0802- =
0& L
=
8 001
a
I’
6,000 * T o T v T 4 T T T T 1
600 002 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12

XA

g!—ezo / gmateriai seco)

(b)

Figura 4.14 - (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente, e

{(b) Curva da taxa de secagem. Corrida III
Condigoes experimentais: 7= 100°C, foguacso = 1,5Hz, vgss = 1,71m/s, m = 1055g,

X;=10,6%b.s., Xr=0,10% b.s.
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Com rela¢io a determinacio do contetido de umidade em que a agitagio mecénica
ndo era mais necessaria para a fluidizacio convencional do leito, os resultados obtidos
experimentalmente estdo apresentados na Tabela 4.4. Deve-se destacar que o instante em

que a agitacfio fol parada foi determinado visualmente.

Tabela 4.4 — Contetido de umidade que pode cessar a agitacdo mecinica no LFAM.

Touss (°C) t (min) X; (%) b.s. Xsem agitagio (Vo) Xr(%) b.s.
b.s.
55 20 7.3 0,69 0,10
85 18 8,2 0,27 0,11
100 16 10,6 0,40 0,10

Na Tabela 4.4 pode-se observar que no experimento utilizando a menor
temperatura do gés (55°C) foi preciso que o tempo de secagem fosse um pouco maior
(20min) para que o conteudo de umidade diminuisse até o instante em que a agitagdo ndo
era mais necessaria € o leito continuasse a fluidizar. Aumentando a temperatura do géas para
85 e 100°C, o tempo de utilizagiio da agitacio mecénica diminuiu para 18 ¢ 16 min,
respectivamente. Este comportamento j& era esperado pelo fato de que quanto maior a
temperatura do gas, mais rapida € a secagem do sblido no inicio do processo e assim o

conteido de umidade diminui mais rapidamente.

A Tabela 4.4 apresenta os valores de X aginacao determinados visualmente, na qual
observa-se que quando o contetdo de umidade do solido esta abaixo de 0,7% b.s. 2 agitagio

do leito pode ser interrompida.

Comparando os valores de Xoem agitacsc (Tabela 4.4) com os resultados mostrados
nas Figuras 4.12 a 4.14, verifica-se que a interrupgiio da agitagfio coincide com o término
do periodo de taxa de secagem constante, ou seja, quando a agua superficial evapora
totalmente, os mecanismos de transferéncia internos passam a dominar o processo de
migragio da umidade e as forgas de coesfo interparticulas diminuem significativamente

possibilitando que o leito de solidos fluidize sem o auxilio da agitagdo mecanica.
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Desta forma, o acido 2-hidroxibenzdico pode ser processado em um leito
fluidizado convencional (LFC) quando nfo existir 4gua livre na superficie dos cristais,
existindo apenas &gua interna, ou seja, Xeem agitagio = Xeriico iNdicando a condigdio de
eliminacZio da agitagio mecénica. Enquanto houver umidade superficial ainda existe forga
de coesfio entre as particulas, possivelmente do tipo pontes liquidas, e por isso ndo €
possivel que o solido fluidize em um leito convencional. O valor do conteido final de
umidade foi obtido abaixo do valor aceito no mercado (2000 ppm), mostrando que o LFAM
¢ um bom processo de secagem mesmo retirando 2 agitacdo mecénica durante o processo

de secagem.

4.3.2 — Secagem no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR)

Seguindo a metodologia descrita no Capitulo III, item 3.5.2, foram obtidas as
curvas experimentais de secagem (X/Xy) versus f, utilizando o leito fluidizado pulsado
rotativo (LFPR).

Para a realizagdo dos experimentos foram utilizados dois lotes diferentes de
amostra, em que cada um apresentava uma determinada faixa de contetido 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 gas foi determinada a partir do estudo fluidodindmico realizado
para 0 sé6lido seco que determinou a Vg, € assim Vg, & 3.vmp. Os valores da freqiiéncia de
rotago do disco também foram determinados através do estudo fluidodindmico, utilizando
nos ensaios de secagem 5 e 15Hz. A temperatura do gas de secagem foi determinada a

partir de ensaios preliminares ¢ a partir de dados apresentados por AMBROSIO (1999).

Foram realizados oito ensaios de secagem variando as condi¢cBes experimentais,

mostradas na Tabela 4.5.
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Tabela 4.5 — Condicdes experimentais consideradas para os ensaios de secagem.

101

X: Veis Jrotagao Tes URcnirada Leorrida Xr
(%b.s.) | (m/s) (Hz) {(C) (%) {min) (%eb.s.)

Corrida 1 3,72 1,32 15 g5 8 80 0,23
Corrida 2 6,35 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 1,44 15 85 6 80 0,22
Corrida 7 8,59 1,42 5 65 5 80 0,22
Corrida 8 4,52 1,36 5 85 6 80 0,19

As Figuras 4.15 e 4.16 sfo representativas das curvas de secagem obtidas para os

oito experimentos realizados, que apresentaram os dois perfodos da secagem: a taxa

constante e a taxa decrescente, para os ensaios realizados nas condigdes experimentais

apresentadas na Tabela 4.5.

As Figuras 4.15 e 4.16 apresentam valores de contetido final de umidade (Xp) em

torno de 2000ppm, que € o padrio aceito no mercado mundial, mostrando que o processo

de secagem utilizando o LFPR ¢ eficiente para a secagem do acido 2-hidroxibenzéico.
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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, frotaear = SHz, Xr= 0,19%b.s.
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A temperatura do gas saindo do leito de particulas € acompanhada, em funcio do
tempo, utilizando um termopar localizado a 10cm acima do leito de particulas, sendo

repetido para os 8 experimentos.

A Figura 4.17 apresenta os dados de temperatura do gas na saida do leito de
particulas em fun¢do do tempo, ao longo do processo de secagem, obtido para os
experimentos realizados com froraea, = SHZ € Tensrage de 65 e 85°C. Pode-se observar que
aumentando o tempo do processo de secagem a temperatura na saida do leito também
aumenta, mas tende ao equilibrio para tempos longos. Este comportamento ocorre porque
nos processos de secagem sabe-se que a termperatura de entrada do gas € superior a
temperatura de saida do gas; este fato ocorre porque o ar quente em contato com as
particulas iimidas perde calor para promover o aquecimento do solido e iniciar o processo
de evaporag@o da dgua que levara a secagem deste. Assim, a medida em que a umidade é
retirada, a temperatura do gis de saida ¢ aumentada. Considerando o equipamento em
estudo, além das perdas para o leito de particulas o gis também apresenta perda de energia

para o ambiente uma vez que o leito nio esta isolado termicamente.
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Figura 4.17 — Temperatura na saida do leito de particulas ao longo do tempo,

As Figuras 4.18 e 4.19 apresentam as curvas de secagem variando o conteado

inicial de umidade (X;) e mantendo constante Ty, fromczo € Veds-

Na Figura 4.18, nas condigdes do processo descritas, pode-se notar que o valor do

conteido de umidade inicial apresenta uma forte influéncia no processo de secagem do
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solido. A influéncia de X; sobre o tempo de secagem fica evidenciada pelo fato de que para
a corrida 6 {com maior X)) o periodo de taxa de secagem constante foi mais longo, cerca de
15 minutos. No entanto, X; ndo teve influéncia sobre os valores da taxa de secagem no

periodo constante para os dois experimentos avaliados.
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Figura 4.18 — Curvas de secagem do LFPR, variando o contetdo inicial de umidade e
mantendo constante os maiores valores de Tgss € fromeao-
cormida 1 —X; = 3,72% b.s., fromeso = 15Hz, Tgs = 85°C, Xr=0,23%b s,
(dX/dt) constante = 0,0071 (Zsgua / Bmaterial seco MIN)
corrida 6 - X; = 10% b.s., froeao = 15Hz, Ty = 85°C, X7=0,22% b.s.,
~(dX/dY) constante = 0,0065 (Zigua / Ematerial seco-MiIN)

As Figuras 4.18 e 4.19 mostram que, nas condi¢des estudadas, o periodo de taxa
constante para a corrida 7 (que possui maior X;) € mais longo (30 minutos) se comparado
com a corrida 4, e os valores das taxas de secagem no periodo constante para os dois

experimentos estdo muito proximos.

Comparando os resultados apresentados nas Figuras 4.18 ¢ 4.19 pode-se concluir
que a variagdo do valor de JX;, mantendo as condi¢bes externas constantes (Tyas, fromeio €
Vgas), tem grande influéncia apenas sobre o tempo de secagem no periodo de taxa constante,
pois quanto maior a umidade inicial do acido 2-hidroxibenzoico mais longo é o periodo de
taxa de secagem constante. Os valores obtidos para a taxa constante estdo muito proximos,
independente de X, porque como a secagem ocorre principalmente no periodo de taxa
constante as condi¢fes externas que interferem nas transferéncias por convecgdo controlam

0 Processo.
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Figura 4.19 - Curvas de secagem do LFPR, variando X; e mantendo constante os menores
valores de Tgss € froumgao-
corrida 4 ~ X; = 5,31% b.s., froweao = SHz, Ty = 65°C, Xr=0,16% b.s.,
~(dX/dt) constante = 0,0030 (Zagua / Smaterial seco-MiN)
corrida 7 - X; = 8,59% b.s., frome = SHz, Ty, = 65°C, X;=0,22%Db.s,,
~(dX/dY) constamte = 0,0030 (sgua / Bmaterial seco-MIN)

As Figuras 4.20 € 4.21 apresentam o estudo da influéncia de frpues, nas curvas de

secagem, mantendo constante os valores da Ty, , de X; € Vg

A Figura 4.20 mostra que os perfis das curvas de secagem estio muito proximos
guando X; € mantido aproximadamente constante, T, constante e igual a 65°C € froueao
variando, € que o término do periodo de taxa de secagem constante para frmes, de 15Hz
ocorre um pouco antes do experimento realizado para frowngz. de SHz. O valor da taxa de
secagem no perfodo constante para a corrida 5 € maior comparado ao valor da corrida 4,
que ocorre porque uma maior freqiiéncia de rotacio facilita o movimento das particulas e

melhora a troca de calor e massa durante a secagem.
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A Figura 4.21 apresenta o mesmo comportamento da Figura 4.20, em que as
curvas de secagem estdo muito proximas quando X; ¢ mantido aproximadamente constante
¢ frotacio varia. Também se pode observar que o término do periodo de taxa de secagem
constante para frus, de 15 Hz fol um pouco antes do experimento a SHz. 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 freqiiéncia (15Hz), quanto
maior a temperatura do gas maior & o valor da taxa de secagem, resmo para A; mais

elevado (corrida 6, Figura 4 21).

As Figuras 4.22 ¢ 4.23 apresentam a influéncia da Ty, nas curvas de secagem,

considerando fromez, cONstante e X; proximos.

A Figura 422 mostra que aumentando a temperatura do gas, ¢ com altas
freqiiéncias de rotagdo, o periodo de taxa de secagem constante termina mais rapidamente;
este resultado pode nfo estar somente relacionado com a alta temperatura do gas mas
também devido a diferenca entre os valores de X, pois nfo foi possivel conseguir pontos
mais proximos. O valor da taxa constante obtido para a corrida 1 € maior do que o obtido

para a corrida 5 porque a 85°C a velocidade de remog3o da umidade € maior que a 65°C.
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Figura 4.22 — Curvas de secagem do LFPR, variando g4 € fromeao € X; constante.
cotrida 1 — Tgys = 85°C, X; = 3,72% b.s., froweso = 15Hz, Xy=0,23% b.s.,
~(dX/dt) constante = 0,007 1 (Zagua / Emateriat seco-MIIL)
corrida 5 - T, = 65°C, X;=4,99% b.s., fromeao = 15Hz, Xr=0,20% bis.,
~(dX/dY) consiante = 0,0042 (Zsgua / Smaterial seco-1NIN)
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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 periodo de taxa de
secagem constante termina um pouco antes do mesmo periodo para a corrida 4.
Comparando os valores para as taxas de secagem constante para os dois experimentos
pode-se observar que eles estio muito préximos, e que nestas condigbes a variacio da
temperatura do gas, € baixa fregiiéncia de rotagiio, nio teve uma grande influéncia sobre a

taxa, apenas sobre o tempo de secagem.

X (gagua / Omateria! seco )

* 9 v 8 ¥ =

0 10 20 30 40 50 S0 70 80 90
tempo (min)

O corrida 4 # corrida 8]

Figura 4.23 — Curvas de secagem do LFPR, variando T4 € fromeao € X; constante.
corrida 4 ~ T4, = 65°C, X; = 5,31% b.s., fromeso = SHz, Xr=0,16% b.s.,
-(dX/dt) consianse = 0,0030 (Zagua / Smaterial seco-MiN}
corrida 8 - Ty = 85°C, X; = 4,52% b.s., fromese = SHz, Xr=0,19% b.s.,
~(dX/dt) constante = 0,0025 (agua / Bmateriat seco. M)

Através dos estudos apresentados através das Figuras 4.18 a 4.23 pode-se concluir
que X; exerce influéncia na diminui¢fio do tempo de secagem durante o periodo de taxa
constante, assim como a utiliza¢do de um maior valor de foweao (15Hz) e de s (85°C),

dentro das faixas estudadas para cada pardmetro do processo de secagem.

4.3.3 — Comparagdo entre as curvas de secagem do dcido 2-hidroxibenzoico em LFAM e

em LFFR
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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 periodos (constante e

decrescente) sendo o periodo de taxa constante predominante no processo.

As curvas de secagem mostradas na Figura 4.24 sugerem que, nas condigdes
experimentais estudadas, o LFAM apresentou um valor da taxa de secagem no periodo
constante superior ao apresentado pelo LFPR no mesmo periodo, tendo como conseqiiéncia
um menor tempo de secagem. Estes resultados podem ser atribuidos a uma melhor
movimentacdo dos sélidos no LFAM e, consequentemente, maiores coeficientes de

transferéncia de calor ¢ massa durante o processo de secagem.

1,08

0 20 40 60 80
tempo (min)

| OLFAM s LFPR |

Figura 4.24 — Comparacgfo das curvas de secagem obtidas para o LFAM e o LFPR.
LFAM — miggtigos = 1055 g, Tgas = 85 °C, fagiacao =1.,5 Hz, vess = 1,89 m/s, X; = 8,2 %b.s.,
Xr= 0,11 %b.s., -(dX/dt) consiante = 0,0073 Bigua/ Bmaterial seco- MM
LFPR - Miidos = 900 g Tgus = 85 °C, frotapao =5 Hz, veus = 1,47 m/s, X; = 9,61 %b.s.,
Xr= 0,19 %b.s., -(dX/dt) constante = 0,0042 Zagua/ Smaterial seco- M

Devido as condi¢bes operacionais inerentes a cada equipamento, conforme
explicado no item 3.5, ndo fol possivel conduzir os experimentos exatamente nas mesmas
condi¢des de processo, principalmente com relacdo 4 freqiiéncia e velocidade do gas.
Portanto, as curvas de secagem mostradas na Figura 4.24 t8ém como finalidade indicar o

comportamento dos diferentes sistemas de fluidizag#o utilizados.
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4.4 — Analise da Fluidez do Sélido Seco

4.4.]1 — Andlise de Fluidezr do Acido 2-hidroxibenzdico utilizando o Leito Fluidizado
Agitado Mecanicamente (LFAM)

O objetivo da analise de fluidez das amostras retiradas em dois diferentes pontos

do processo € avaliar a evolugio da fluidez do material ao longo da secagem.

Neste teste utiliza-se uma amostra retirada no ponto onde a agitagio era
interrompida para a continuidade do processo de secagem, indicado na Figura 4.15 (a),
realizada no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente. Para efeito de comparagio entre
dois processos diferentes de secagem, também ¢é analisada uma amostra de sélido comercial
que foi seca em secador “flash”, porque diferentes secadores produzem sélidos com
diferentes caracteristicas de escoamento, como pode ser observado nos resultados

apresentados na Tabela 4.6.

A Tabela 4.6 apresenta os resultados da analise de escoabilidade obtidos no
equipamento Powder Characteristics Tester. Com os valores das densidades “bulk™ e “tap”
calcula-se a Raz8o de Hausner, que também ¢ indicativo do comportamento de fluidez para

sélidos particulados.

Tabela 4.6 - Resultados obtidos no Powder Characteristics Tester para o LFAM

Propriedades medidas Amostra Experimental Amostra
Intermediaria Seca Comercial
(X =0.27% b.s.) | (X =0,11% b.s.) (Seca)
densidade “bulk” () (g/cem®) 0,519 0,558 0,445
densidade “tap” (@) (g/em’) 0,681 0,674 0,684
ingulo de repouso (°) 4290 429 44 4
Indice de Carr (Ioar) (%) 23,8 17,2 34,9
Razio de Hausner (RH) 1,31 1,21 1,54
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Os valores de dngulo de repouso obtidos através da Analise do Hosokawa, maiores
que 40°, indicam que o material tem uma escoabilidade ruim, pois segundo CARR (1965)
quanto menor o dngulo de repouso melhor a escoabilidade do material. Para confirmar estes

resultados os valores do Indice de Carr e da razdo de Hausner estio analisados a seguir.

Através dos valores encontrados para o indice de Carr (compressibilidade)

apresentados na Tabela 4.6, e de acordo com CARR (1963), pode-se observar que:

— comparando a amostra experimental intermedidria e a amostra seca, existe uma
melhoria no indice de compressibilidade do sélido ao longo da secagem, ou seja, existe
uma diminuicdo do I, de 23,8% para 17,2% classificando o solido como de

escoamento livre;

— comparando a amostra experimental e a amostra comercial, vemos que O I
experimental € 17,2% e I, comercial € 34,9%, isto mostra que a amostra experimental

tem escoamento livre, e a amostra comercial néo.

Com relag3o a2 Razdo de Hausner e observando os valores da Tabela 4.6 tem-se

que:

~ comparando a amostra experimental intermediria e a amostra seca, e de acordo com
GELDART et al. (1984), nota-se que a amostra intermediaria com R = 1,31 apresenta
caracteristicas de um grupo de transico AC, enquanto que a amostra seca apresenta HR
= 1,21, que esta na faixa dos materiais de escoamento livre pertencente ao grupo A. O

grupo AC apresenta caracteristicas dos grupos A e C;

— HR experimental é 1,21 para materiais de escoamento livre do grupo A, e o HR
comercial € 1,54 para materiais coesivos do grupo C. Os valores de HR implicam em

afirmar que o s6lido experimental tem melhor fluidez que o sélido comercial analisado.

Tais valores para /c,, ¢ para a Razfio de Hausner mostram que o é&cido 2-
hidroxibenzoéico seco no Leito Fluidizado Agitado Mecanicamente é menos compressivel e

tem melhor escoabilidade que o solido comercial aqui analisado.

4.4.2 — Andlise de Fluidez do Acido 2-hidroxibenzéico utilizando o Leito Fluidizado
Pulsado Rotativo (LFPR)
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Nesta etapa de analise sio 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 solido comercial j4 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” (o) (g/cm’) 0,541 0,515 0,501 0,445
densidade “tap” (o) (g/cm®) 0,665 0,637 0,632 0,684
angulo de repouso (°) 41,4 38,2 453 444
Indice de Carr (Ic.) (%) 18,6 19,1 20,7 34,9
Razio de Hausner (RH) 1,23 1,24 1,26 1,54

Os valores de angulo de repouso obtidos através da Anélise do Hosokawa e
mostrados da Tabela 4.7, em torno de 40°, indicam que o material ndo apresenta boa
escoabilidade, pois segundo CARR (1965) quanto menor o angulo de repouso melhor a
escoabilidade do material. Para confirmar estes resultados, os valores do Indice de Carr e da

razio de Hausner também estfio sendo analisados.

Através dos valores encontrados para o Indice 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 Jc,,., dentro da
faixa de pds que apresentam escoamento livre, ou seja, Iy < 20%. A amostra do
experimento 7 apresenta Ic. = 20,7 que ¢ bastante préximo do limite de pos com
escoamento livre € proximo aos valores encontrados para as corridas 2 e 3. Portanto, os
trés experimentos realizados no LFPR apresentam comportamento de poés com

escoamento livre;
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~ comparando a amostra experimental e a amostra comercial observa-se que os valores
para o Ic,r 580 muito diferentes, sendo que para a amostra comercial Jcg = 34,9. Tal

valor indica que o sdlido comercial tem uma escoabilidade muito pobre.
Com rela¢do a Razdo de Hausner e observando a Tabela 4.7 tem-se que:

~ as amostras experimentais das corridas 2 e 3 apresentaram um valor para AR bastante
proximos e abaixo de 1,25 que, de acordo com GELDART et al. (1984), estas amostras
apresentaram caracteristicas do grupo A, com escoamento livre. J4 a amostra 7
apresentou HR = 1,26, proximo dos valores obtidos para as corridas 2 € 3, e por isso

também indica o comportamento do grupo A;

— para o solido comercial HR = 1,54, caracteristico para materiais coesivos do grupo C,
enquanto que as amostras experimentais apresentam HR para materiais do grupo A.
Este valor para HR do sélido comercial mostra que este solido n3o apresenta boa

fluidez.

Estes valores encontrados para o I, e para a Razio de Hausner mostram que o
4cido 2-hidroxibenzéico seco no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo € menos compressivel e

termn melhor escoabilidade que o mesmo solido comercial analisado.

4.4.3 ~Andlise de Fluidez do Acido 2-hidroxibenzéico, comparagdo entre LFPR, LFAM e

Tecnologia Comercial

As condi¢des de secagem utilizadas no leito fluidizado pulsado rotative (LFPR),
para a corrida 2, foram: Tpse = 65°C, veae = 1,30m/5, fiomeao = 15Hz, X; = 6,55% b.s. e Xr=
0,27% b.s. As condicdes de secagem no processo em leito fluidizado agitado
mecanicamente (LFAM) foram: T4 = 85°C, vgqs = 1,89mV/S, fagitacao = 1,9Hz, Xi = 8,2% b.s.
e Xr= 0,11% b.s. O sélido comercial isento de umidade foi seco industrialmente em um
secador “flash” pneumatico, e as condigdes de processo ndo séo conhecidas, como a Tgss € 0

contetdo de umidade inicial.

A Tabela 4.8 apresenta resultados obtidos para a anélise de fluidez de sélidos

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 (LFAM e LFPR) apresentam comportamento de fluidez semelhante, mesmo

usando condigdes de operagdo ligeiramente diferentes, e o comportamento dos solidos de

escoamento livre do grupo A, segundo a classificaco de Geldart.

Tabela 4.8 - Resultados obtidos no Powder Characteristics Tester

Propriedades medidas Amostra Amostra Amostra
LFPR (corrida 2) LFAM Comercial
densidade “bulk” (o) (g/cm’) 0,541 0,558 0,445
densidade “tap” (py) (g/cm’) 0,665 0,674 0,684
angulo de repouso (°) 41,4 429 44,4
Indice de Carr (Ic.,.) (%) 18,6 17,2 349
Razio 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 sdlidos nele secos apresentem um comportamento de

fluidez bem melhor que o obtido para o sélido seco no secador comercial.

4.5 - Isotermas de Dessorcio

Uma das maiores importidncias de se conhecer as isotermas de sor¢do de um
material é que as isotermas fornecem os teores minimos de umidade que cada material pode

atingir quando armazenado em um ambiente com umidade relativa controlada.

As temperaturas utilizadas para a determinag@o das isotermas de dessorgédo devem
estar proximas 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 analises seus valores ndo foram coerentes com o esperado, € por isso ndo estdo
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colocadas neste trabalho. As isotermas de dessorg@o nfio foram feitas nas temperaturas dos
experimentos de secagem devido 4 limitagfo da estufa incubadora, onde o equipamento de

analise esta inserido, que trabalha numa temperatura maxima de 50°C.

A Figura 4.25 apresenta as isotermas de dessor¢io obtidas para as temperaturas de
25 e 35°C, atraves da utilizagiio do Método Dindmico de determinagio de isotermas com 0

uso do equipamento DVS 2/2000 (SMS), segundo a metodologia descrita no Capitulo 11
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Figura 4.25 - Isotermas de Dessorgio a 7= 25°C e T'=35°C.

Na Figura 4.25 observa-se que a forma obtida para a isoterma de dessor¢do de
4gua é aproximada para uma isoterma do Tipo II, ou isoterma de BET (WEBB ¢ ORR,

1997); e que os valores de X, diminuem com o aumento da temperatura.

A isoterma do Tipo II € tipica para solidos que apresentam didmetro de poros
maijor que microporos, ou seja, materiais que apresentam distribui¢8o de tamanho de poros
na faixa de mesoporos e/ou macroporos, concordando e corroborando com os resultados

apresentados através da andlise de Porosimetria por Intrusio de Merclrio, mostrados nas

Figuras 4.1 ¢ 4.2.

Na Figura 4.25 ainda pode-se observar que para valores de umidade relativa (UR)
maiores que 40% ha um crescimento exponencial de X.g.mm0, indicando que este ¢ um

valor limitante para o ambiente de armazenamento do acido 2-hidroxibenzoéico.
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4.6 — Analise Morfol6gica Utilizando o Microscédpio Eletrénico de Varredura (MEV)

O microscépio eletronico de varredura (MEV) € utilizado com o objetivo de se
fazer uma andlise morfoldgica dos cristais, verificando possiveis alteragSes nos cristais
devido aos diferentes sistemas de secagem empregados. Para tanto, utiliza-se uma amostra
seca em condi¢des brandas, em estufa a vacuo a 60°C por 24 horas, uma amostra do sélido
comercial que € seco em secador “flash” pneumético, uma amostra seca em LFAM, e

amostras secas em diferentes condi¢des 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 superficie com ouro.

A Figura 4.26 mostra o material in natura, ou seja, o material ainda nfo sofreu
nenhum processo de secagem, apenas sendo seco em condi¢des brandas para poder ser
analisado no MEV, uma vez que este equipamento ndo permite que amostras imidas sejam

fotografadas.

Comparando as Figuras 4.26 ¢ 4.27 pode-se perceber que ap6s o sélido ter sido
seco no secador “flash” pneumatico, os cristais sofreram quebras significativas devido ao
processo de secagem empregado e, consequentemente, ocorre a diminuigdo de tamanho e

um aumento na geragdo de finos.

MEY-CPP Be81 19V 1884w ®158

Figura 4.26 — Material seco em estufa a vacuo. Ampliagio 150x.
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Figura 4.27 — Sélido comercial seco em “flash” pneumaético. Ampliagdo 150x.

Comparando as Figuras 4.26, 4.28 e 4.29, sendo as duas Gltimas secas no secador
LFPR a diferentes temperaturas, nota-se que o tamanho dos cristais estdo bastante
préximos, significando que o secador de LFPR n#o danifica o sélido durante o processo de
secagem na faixa de temperatura estudada (65 e 85°C), se comparar com a Figura 4.27 que

mostra o sélido comercial.

“WD= 25
amostra 11

Figura 4.28 — Amostra seca no LFPR a 65°C. Ampliagéo 150x.
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OOUR e anostra 1V petector= SEL

Figura 4.29 — Amostra seca no LFPR a 85°C. Ampliagéo 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 relagdo ao tamanho da
particula, o LFPR, nas condi¢des de processo avaliadas, ¢ um processo de secagem mais
brando e por isso danifica em menor intensidade os cristais produzidos, se comparado com

o solido comercial em estudo.

©UEHT=15.98 kv n

O o] amostra V

Figura 4.30 — Amostra seca no LFAM a 85°C. Ampliagéo 150x.
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Observando as Figuras 4.28 a 4.30 ¢ possivel notar que nas microfotografias quase
ndo existe a presenca de finos; isto porque durante os experimentos de secagem foi
observado o arraste de finos do leito para o ciclone localizado em sua saida. O importante a
ser observado nestas figuras é que as agulhas apresentadas nfo foram quebradas durante o
processo de secagem realizado tanto no LFAM quanto no LFPR, mantendo sua forma de

agulhas originarias do processo de cristalizag&o.

Analisando as Figuras 4.28, 4.29 e 4.30 pode-se perceber que os cristais que foram
secos no LFPR e no LFAM apresentam tamanho e forma bastante semelhantes. Portanto, os
dois processos avaliados, LFAM e o LFPR, nfo danificam os cristais durante a secagem € 0
solido no final da secagem tem boa fluidez, com um contetido final de umidade abaixo de

2000 ppm, que € o valor aceito no mercado mundial.

4.7 — Andlise da Distribuicio Granulométrica dos Sé6lidos

Como dito anteriormente, o material imido proveniente da industria e utilizado
neste trabalho estava dividido em dois lotes chamados de lote A (menos timido) e lote B
(mais imido). Devido a problemas com a quantidade de amostras retiradas no final do
processo de secagem para os experimentos realizados com o lote A ndo foi possivel a
determinagfo da distribuigfo 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 condi¢gdes brandas com as amostras submetidas ao processo

de secagem em LFAM, LFPR e com o sélido comercial seco em um “flash” pneumatico.

A Tabela 4.9 apresenta os resultados para o didmetro médio de Sauter obtidos para
o lote B, para as amostras das corridas 1,3 e 7 secas em LFPR, com as condi¢des

operacionais apresentadas na Tabela 4.5, para as amostras das corridas secas em LFAM.

Observando os valores apresentados para o didmetro médio de Sauter,
considerando todas as situa¢des de processo, ¢ dificil tirar alguma conclusdo através de uma

andlise simples e direta. Baseado nos trabalhos de SILVA-MORIS ¢ ROCHA (2002) e de
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MORIS (2002), em que estudaram a distribui¢io granulométrica do acido adipico, foram
construidos poligonos de freqiiéncia para as condi¢ces experimentais mostradas na Tabela
4.9.

Tabela 4.9 — Difmetro médio de Sauter para o lote B, para os solidos secos em LFAM e

LFPR, e para a amostra comercial.

Método de secagem d, (Lm)

lote B estufa ~ 60°C 2587
corrida 2 LFPR - 65°C, 1,3m/8, frotacao = 15Hz 208,1
corrida 3 LFPR - 85°C, 1,47m/s, fiowcae = SHz 192,0
corrida 7 LFPR - 65°C, 1,42m/s, froncao = SHz 215,1
corrida I LFAM /LFC - 55°C, 1,8%m/s, t,.i: = 18min 262,7
corrida I1 LFAM / LFC - 85°C, 1,83m/s, top: = 20min 200,0
amostra “flash” pneumatico 148,2
comercial

As Figuras 4.31 a 4.34 mostram as distribuicBes granulométricas através dos
poligonos de freqiiéncia, que representam a percentagem retida em cada peneira em fungio
do didmetro de abertura de cada peneira (MORIS, 2002), que foram obtidos através da
analise granulométrica do lote B e das amostras secas no leito fluidizado agitado
mecanicamente (LFAM), no leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), ¢ da amostra do

sélido comercial.

A Figura 4.31 mostra o poligono de fregiiéncia para o lote B, que ¢ um lote de
material imido que foi amostrado na industria em um ponto anterior a entrada do secador
“flash” pneumatico, comparando com o sélido comercial seco, onde se pode observar uma
distribui¢io monomodal. A distribuigio granulométrica comprovou realmente que o solido
comercial seco no “flash” pneumdtico possui um didmetro médio muito menor apos a

secagem.
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Figura 4.31 — Poligono de freqiiéncia ~ lote B e solido 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 gas de secagem (65 e
85°C), mesma velocidade do gas € frouea. Nesta figura pode-se notar que o poligono de
freqiiéncia da corrida 3 foi mais amplo se comparado ao lote B e & corrida 7,
conseqiientemente o didmetro médio de Sauter obtido para esta amostra foi um pouco

menor.
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Figura 4.32 — Poligono de freqiiéncia — lote B e amostras secas no LFPR.
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A Figura 4.33 apresenta o poligono de freqliéncia para as amostras que foram
secas no leito fluidizado agitado mecanicamente (LFAM), para diferentes temperaturas do
gas de secagem (55 e 85°C) e mesma velocidade do gas e fogiacs,. A cornida II, que foi
realizada a 85°C, apresentou um poligono de freqii€ncia com uma distribuigdo mais ampla
e monomodal, comparado com a corrida I, que foi realizada a 55°C, que apresentou duas
regides mais concentradas, mostrando que durante o processo de secagem houve quebra

dos cristais em tamanhos diferentes.
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Figura 4.33 - Poligono de freqiiéncia — lote B e amostras secas no LFAM.

A Figura 4.34 apresenta os poligonos de freqliéncia construidos para a comparagio
entre a amostra seca no LFAM, a amostra seca no LFPR ambas a 85°C, mas com foziscso
(1,5Hz) # fromeso (SHz) devido as limitagSes de cada processo, a amostra do solido

comercial seco no “flash™ pneumatico e o lote B.
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Figura 4.34 — Poligono de freqiiéncia — lote B e amostras secas no LFAM.

Na Figura 4.34 nota-se uma distribuigdo monomodal para as trés tecnologias de
secagem comparadas, sendo mais ampla para as amostra do LFAM e LFPR. O sélido
comercial apresentou um didmetro médio de Sauter menor comparado com as amostras do
LFPR e do LFAM, mostrando que as tecnologias de fluidizag3o modificadas, nas condi¢tes
estudadas, foram menos destrutivas € quebraram menos os cristais durante o processo de
secagem. Comparando o LFPR e o LFAM observou-se que os diametros médios de Sauter
para as particulas secas foram bastante proximos, considerando a mesma temperatura de
secagem, mas em freqiiéncias diferentes, mostrando que tanto o LFAM quanto o LFPR ndo

provocaram quebras significativas no cristal durante o processo de secagem.
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CAPITULO V

CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

5.1~ Conclusdes

Neste trabalho foram avaliados dois diferentes sisternas de fluidizagio, o leito
fluidizado agitado mecanicamente - LFAM, 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 solidos que ndo fluidizam em

leitos fluidizados convencionais.
As principais conclusdes obtidas neste trabalho podem ser observadas a seguir.

— Através das analises de caracterizacgfo fisica do 4cido 2-hidroxibenzdico foi determinado
que € um solido mesoporoso, atraves da Porosimetria por Intrusio de Mercirio e também
pelas Isotermas de Dessor¢io de Agua e, portanto grande parte da umidade est localizada em
sua superficie. A andlise de TGA determinou o comportamento da secagem do sélido até a
total sublimac&o da amostra, mostrando que a sublimag3o do solido ocorre apenas apos a

evaporacdo de toda a agua presente no sélido.

—~  Com relacdo ao estudo da secagem em LFAM foi determinado visualmente o momento de
interrupglo da agitac@o e, através dos resultados obtidos pelas curvas de secagem observou-se
que o0 momento de interrup¢do (Xyem agitacao = 0,7%b.s.) coincide com o final do periodo de taxa
de secagem constante. Apds a interrupcio da agitagdo, o leito passou a fluidizar da maneira

convencional até o final do processo de secagerm.
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- Foi realizado o estudo fluidodindmico do leito fluidizado pulsado rotativo (LFPR), e que
apresentou o mesmo comportamento obtido nos trabathos de ELENKOV e DJURKOV (2000)
e DJURKOYV (2001). Comparando as curvas fluidodindmicas do LFPR com o leito fluidizado
convencional, realizadas para o solido seco, observou-se a auséncia do pico de queda de
pressdo, ou seja, uma suavizagdo da curva, quando foi imposta a pulsacdo da corrente de gis.
Utilizando uma massa de sélidos de 900g e a freqiiéncia de rotagdio de 15Hz foi a melhor

condi¢do fluidodindmica observada visualmente e obtida através dos resultados experimentais.

- Fazendo uma compara¢do entre as curvas fluidodindmicas do LFC, LFAM e LFPR,
observou-se uma melhora na movimentacfo dos solidos no interior do leito com a modificagéo
do leito, através da adigao do sistema de agitaglo das particulas ou do sistema de pulsac@o do

gas, pois evitou a formag8o de caminhos preferenciais e reduziu a queda de pressio no leito.

— O estudo da secagem em LFPR, como também para o LFAM, mostrou a existéncia dos
dois pertodos de secagem (constante e decrescente), sendo o periodo constante predominante
na maior parte do processo. Os valores obtidos para o conteldo final de umidade foram abaixo

de 2000ppm, dentro da faixa especificada para o produto comercial.

— Foi feita a determinag#o da fluidez dos sélidos secos em LFAM, LFPR e comparada com a
fluidez do solido comercial seco. O resultado desta analise mostrou que os solidos secos em
LFAM e LFPR apresentam fluidez semelhante e com caracteristicas de escoamento livre do
grupo A de Geldart; ¢ o s6lido comercial seco apresentou uma fluidez caracteristica de

materiais do grupo C de Geldart, que apresentam uma fluidez pobre.

— Através da andlise de distribuicio granulométrica dos solidos secos em LFAM e LFPR,
comparadas com a analise do sélido comercial seco, determinou-se que o didmetro dos solidos
secos nos dois equipamentos experimentais estudados € maior que o didmetro do sdlido
comercial seco no secador “flash” pneumatico. 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

contribuicdes ligadas a este trabalho foram:

- a obtencd@o das caracteristicas fisicas do acido 2-hidroxibenzodico, uma vez que nao fol

encontrado dados relacionados a este s6lido na literatura disponivel;

— a reavaliagdo do leito fluidizado agitado mecanicamente utilizado na secagem deste

material, determinando o momento de interrupe2o da agitacio mecanica;

— o desenvolvimento do leito fluidizado pulsado rotativo para a realizagio do estudo
fluidodindmico e de secagem utilizando um solido dificil de se trabalhar, o &cido 2-

hidroxibenzodico, devido 4s suas caracteristicas;

~ acomparagio e a avaliag@o entre duas tecnologias diferentes de fluidizacdo, em uma delas
inserindo um sistema de agitagio mecénica das particulas e na outra a pulsacio da corrente de

gas através do conjunto distribuidor de gas para promover a movimentagdo dos soélidos,

~ a validagfo dos dois equipamentos estudados (LFAM e LFPR) para o processamento de
sélidos finos e que ndo podem ser processados em leitos convencionais devido as

caracteristicas da particula.

5.2 — Sugestdes para Trabalhos Futuros

Utilizando o sistema experimental desenvolvido para o leito fluidizado pulsado

rotativo, sdo apresentadas algumas sugestdes para a realizacfio de alguns trabathos futuros:

- realizar a quantificagio da quantidade de finos elutriados com a variac@o dos parametros

de fluidizagdo pulsada rotativa,

- estudar diferentes discos rotativos e analisar sua influéncia no comportamento da

fluidodinamica do LFPR;
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estudar a fluidodindmica do 4cido 2-hidroxibenzodico timido variando as massas de

solido e freqiiéncia de rotaco do disco;

- avaliar a influéncia da variagio da velocidade do gas na secagem do LFPR;

. realizar um estudo fluidodindmico do LFPR para particulas diferentes da estudada,

- quantificar o gasto energético no LFPR.
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APENDICE

Curvas de Secagem e da Taxa de Secagem do Acido 2-

hidroxibenzoico seco em Leito Fluidizado Pulsado Rotativo
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Figura A.1 - (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 1, 7= 85°C, foupi0 = 15Hz, Xr= 0,23%b.s.
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Figura A.2 - (a} Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 2, T=65°C, foea0 = 15Hz, Xr = 0,27%b.s.
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Figura A.3 - (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, €

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 4, 7= 65°C, fuag50 = SHz, Xr= 0,16%b.s.
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Figura A.4 - (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, €

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 6, T'= 85°C, frouaeio = 15Hz, X;y=0,22%b.s.
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Figura A.5 - (a) Curva de secagem obtida no Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, e

(b) Curva da taxa de secagem. Corrida 7, T= 65°C, frowes0 = SHz, 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, 7'= 85°C, fusear = SHz, Xr= 0,19%b.s.



