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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo o estudo do recobrimento de comprimidos com
filme polimérico em leito de jorro bidimensional, utilizando trés posicdes distintas de
atomizacdo de suspensdo. A escolha por uma ou outra posicio de atomizagdo &
normalmente feita por razdes de simplicidade de construgéio e pelas caracteristicas de
cada posico de atomizacfio. Optou-se pela localizagdo do bico atomizador no fopo, na
base angulada e no fundo do leito.

Antes de iniciar um estudo comparativo do recobrimento entre as trés posi¢des
de atomizacéo, realizou-se alguns ensaios preliminares para estabelecer as condigdes de
processo, tais como: vazdo de ar de jorro (W,), vazio da suspensdo de recobrimento
(W,), pressdio de ar de atomizagiio (P.), carga por batelada (M,) e dngulo da base
angulada do leito (0).

Os dados experimentais da cinética de recobrimento, em fun¢éio das varidveis do
processo, foram obtidos para cada posicdio de atomizacdo. Como a massa aderida aos
comprimidos apresentou um crescimento linear, utilizou-se a inclinacfo das retas para
analisar o comportamento do crescimento da pelicula para diferentes valores das
varidveis do processo.

A fim de quantificar a influéncia das varidveis envolvidas no recobrimento, fez-se
o uso de um planejamento fatorial 2° Verificou-se que a varidvel que mais contribuin
para o crescimento da pelicula foi a vaziio de suspensfo.

Os resultados experimentais mostraram gue para as trés posicOes de atomizagio
nfo houve diferenca significativa no crescimento da massa adicionada aos comprimidos

para a faixa em que as varidveis W, W, e P, foram estudadas.



ABSTRACT

The subject of this work is the study of tablets coating with a polymeric film in a
two-dimensional spouted bed using three diferent positions for the suspension
atomization.

The choice of the position is normally made in order to simplify the design of the
apparatus and taking in account the characteristics of each atomization point. The chosen
positions for the localization of the air atomizing nozzles in this work were the top, the
slanted base and the bottom of the bed.

Preliminary experiments were made before the comparative study. They were
made in order to establish process conditions, such as air spouting flowrate (W),
flowrate of coat suspension (W), air pressure of atomization (P,), batch load (M,) and
angle of the slanted base (0) of the bed.

The experimental data of the coating kinetics as a funtion of the process variables
were obtained for the three positions of atomization. The mass covering the tablets
presented a linear growth of the film, therefore the slope of the straight lines fitting of the
experimental data could be used to analyse the behavior of the growth of the film for
different values of the process variables.

To quantify the influence of the variables on the coating process a factorial
planning 2° was used. The suspension flowrate was the variable that showed the greatest
influence on the thickning of the film.

The experimental results showed no significative differences in the growth of the
mass adhered to the tablets for the three atomization positions, in the ranges of the

variables W, W, Py, studied in this work.
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CAPITULO1

INTRODUCAO

O recobrimento de particulas encontra indmeras aplicacBes nas inddstrias
quirnicas, farmacéuticas e agricolas. Particularmente, na induastria farmacéutica, hd um
grande interesse no recobrimento de comprimidos.

Dentre as funcdes do recobrimento de comprimidos, podemos destacar: methorar
seu aspecto, mascarar sabor e odor desagradével, facilitar a ingestfio, isolar substancias
incompativeis (nlcleo - revestimento), controlar a dosagem ¢ o tempo de liberagio da
droga, entre outras,

A operag@o de recobrimento de particulas usando o leito de jorro, baseia-se na
circulacdo das particulas no leito e um continuo jateamento de solucdo sobre as
particulas. Neste processo, uma pequena quantidade de material ¢ adicionado as
particulas, ndo afetando seu tamanho e suas propriedades.

A maioria dos trabalhos com leito de jorro. descritos na literatura trata de leitos
¢ilindricos, cOnicos ou cone-cilindricos. A grande dificuldade de se trabalhar com tais
geometrias ¢ a ampliacdo de escala. O problema de ampliagiio de escala foi contornado
pelo surgimento do leito com geometria retangular e base inclinada. Este tipo de leito ¢
denominado bidimensional. HA poucas pesquisas a respeito do leito de jorro
bidimensional, podendo-se citar alguns trabalhos, como os realizados por Taranio e
Ayub. Taranto (1992) realizou um estudo sobre a fluidodindmica do escoamento de
particulas nfio esféricas, com formato padrio de comprimidos em leito de jorro
bidimensional, sem e com recobrimento. Em 1993, Ayub estudou a taxa de crescimento
da particula e a eficiéncia de adesfio, no recobrimento de comprimidos.

O objetivo deste trabalho € a analise do recobrimento de comprimidos com filme
polimérico em leito de jorro bidimensional, envolvendo trés diferentes posicdes de
atomizaglo da suspensfo sobre o leito das particulas. Optou-se por trabalhar com um
bico atomizador de duplo fluido localizado no topo, no fundo € na parte angulada da
regific anular do leito, posigles estas j& utilizadas na literatura. A escolha por uma ou
outra posigio da atomizacfio ¢ normalmente feita por razdes de simplicidade de
construciio do equipamento e existe uma lacuna na literatura de estudos que analisem o

processo em fungBo do posicionamento do atomizador. Neste trabatho foi realizada uma
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montagem experimental e obtidos dados da cinética do recobrimento de comprimidos
inertes em fungfio das seguintes variaveis do processo: vazdo da suspensdo de
recobrimento (W), vazio de ar de jorro (Wy) e pressdo do ar de atomizagdo (Pu). Os
dados expermmentais da cinética do recobrimento em fungfo das varidveis de processo
foram obtidos para cada um dos trés posicionamentos do bico atomizador. Foi feito um
planejamento fatorial 2° ¢ os resultados foram analisados em termos do coeficiente de
crescimento (K) da pelicula, para cada posigio de atomizagfio. Foram também
observadas as diferencas na qualidade da superficie do comprimido recoberto em funcéo

da posigiio da atomizac#o.
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CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Leito de Jorro

O termo leito de jorro foi criado por Gishler e Mathur (1954). O
desenvolvimento dessa técnica visava inicialmente a secagem de trigo, mas mostrou ser
bastante eficiente na secagem de uma grande variedade de particulas solidas. A primeira
unidade comercial a usar o leito de jorro foi instalada em 1962 no Canadd, para a
secagem de ervilhas e lentilhas. A partir de entfo, vérias outras unidades foram surgindo
e sendo empregadas em uma grande variedade de processos, tais como: cristalizacio
evaporativa, mistura de s6lidos, resfriamento, craqueamento de petroleo, granulagio e
revestimento de particulas.

O [keito de jorro consiste de um recipiente aberto no topo, cheio com particulas
solidas relativamente grandes e com uma injegio de fluido pelo orificio que encontra-se
localizado na base desse recipiente. Aumentando a taxa de injecfio de fluido forma-se um
fluxo de particulas e, conseqiientemente, um canal dentro do leito, sendo as particulas
transportadas para o topo do leito, caindo na regifio anular, que fica entre o canal central
e a parede do recipiente. Na regifio anular as particulas descem lentamente até
reencontrar o canal central, e recomegarem um novo ciclo. Um movimento ciclico e
sistematico de solidos fica assim estabelecido, dando origem a uma fluidodindmica
formada por trés regides distintas: regifio central, fonte e regido anular, conforme mostra

a Figura 2.1.
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Fonte

Regifio Anular Regido Central ou

de Jorro

. Vista Frontal
Regidio Central ou

de Jorro

Regido Anular

Vista Superior

Figura 2.1 - Regifes de Jorro

Na regifio central ou de jorro, ocorre o transporte pneumdtico das particulas
devido 4 grande velocidade do gés, sendo uma regifio diluida, ou seja, de alta
porosidade, em torno de 0,90. Nessa regido as particulas movimentam-se no mesmo
sentido do fluxo de gas.

Na regifio da fonte as particulas movimentam-se em regime desacelerado caindo
no anulo.

Na regific anular ou deslizante, as particulas se movimentam em contracorrente

com o fluxo de gas. E uma regidio densa, com porosidade na faixa de 0,40.
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O leito de jorro ¢ classificado pelo manual de engenharia quimica (Perry e
Chilton, 1973) como um leito mdvel, pois a regifio anular contem a maior parte das
particulas, assemelhando-se a um leito mével descendente, em contracorrente ao fluxo
de gas.

As principais caracteristicas do leito de jorro sdo:

~ movimento ciclico e razoavelmente ordenado das particulas;

- intensa mistura das particulas;

— alto grau de contato gas-particula;

— utilizagfo de particulas com didmetro superior a 1,0 mm;

— vazdio de gas ¢ definida mais pela obtengdo do regime de jorro, do que pelas

necessidades de transferéncia de calor e massa.

2.2 Descri¢do do Mecanismo Fluidodindmico do Leito de Jorro.

O mecanismo de transi¢io de um leito estitico para condigfo de jorro € descrito
graficando a queda de pressdo no leito versus a velocidade superficial do ar na entrada
do leito. Mathur e Epstein (1974) descrevem esta seqiiéncia de eventos, que mostra a
transicdo para o leito de jorro, sendo ilustradas pelas Figuras 2.2 e 2.3,

— a baixa vazdes, o gas simplesmente atravessa o Ieito de particulas sem
perturba-las, a queda de presséio aumenta com o acréscimo do fluxo de gas, ao
longo da linha AB;

— para um dado valor da vazdo de gés, o jato torna-se suficientemente alto para
empurrar as particulas na vizinhanca da entrada de ar, causando a formago de
uma cavidade mmediatamente acimma da entrada de ar, formando um arco
compactado que oferece grande resisténcia ao fluxo de gis; a queda de
pressdo continua a aumentar;

- ¢om um leve aumento do fluxo de gas, a cavidade alonga-se, formando um
jorro interno, o arco de s6lidos ainda permanece acima do jorro interno, de
forma que a queda de pressio no leito aumente até um valor maximo (AP )

no ponto B, cuja velocidade superficial correspondente ¢ chamada de

velocidade de minima fhuidizaco, U,
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— quando a vazio ¢ aumentada além do ponto B, a altura da cavidade interna
torna-se grande em comparagéio com os s6lidos empacotados acima do jorro,
fazendo com que a queda de pressfio diminua ao longo de BC;

— aproximando-se do ponto C, que ¢ denominado de jorro incipiente, uma
quantidade de particulas sdo deslocadas causando uma alternada expansio e
contragdo do jorro interno;

— com um pequeno aumento da vaziio além do ponto C, ocorre o afloramento
do jorro, causando uma queda de pressdo brusca até o ponto D, onde o leito
torna-se movel e o jorro estavel se instala. A partir desse momento a queda

pressdo (AP;) permanece constante, sendo o caminho de menor resisténcia;

Aumenio da H AP
" Varfio de Ar e rmenm s s - '
cewe e Drinmnuicio d
Vardo de A
AP
AP;

Yelocidade Superficial do Ar

Figura 2.2 - Curva Tipica de Queda de Pressio versus Vazio de Ar
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a - Leito Fixo

b - Formacdo do Jorro ¢ - Jorro Estavel

Interno

Figura 2.3 - Fases de Estabelecimento do Jorro

Os valores da velocidade de jorro incipiente (C) e inicio de jorro (1)) ndo s@o
exatamente reprodutiveis. A maneira que melhor reproduz a velocidade minima de jorro
{(Ujm), ¢ obtida por uma diminuigio lenta do fluxo de gés até alcangar o limite que o leito
ainda jorre, representado pelo ponto C'. Prosseguindo com a redugdio do fluxo de gas, o
jorro entra em colapso e a queda de pressdo aumenta repentinamente para o ponto B'.
Continuando com a reduco do fhixo de gés, a queda de pressfo decresce ao longo de
B'A, até o leito de particulas ficar estatico. Esse leito estdtico fica arrumado de maneira
frouxa, de modo qﬁe, fazendo passar um fluxo de gés por ele, o jorro serd mais

facilmente alcancado, ou seja, a queda de pressfio serd menor.
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2.2.1 Alguns Requisitos Necessirios para o Jorro

O jorro ocorre para uma determinada velocidade do gas, que esta relacionada

com o tipo de particula, com a altura do leito e com a geometria do vaso (Mathur e
Epstein, 1974):

i

!

A velocidade do gas (velocidade minima de jorro - wm) deve ser suficiente
para vencer a resisténcia que o leito de particulas oferece;

Cada equipamento tem uma altura maxima do leito de particulas (Hy) em que
o jorro € estavel, ultrapassando esta altura o jorro nfo seréd alcangado mesmo
aumentando a vazfio do fluxo de gds, ocorrendo a formacgfo de um leito
borbuthante ("bubbling"} ou leito pistonado ("slugging™).

O angulo do cone facilita 0 movimento das particulas da regifio anular para a
regido de jorro. O dngulo depende da caracteristica de atrito das particulas e,
para a maioria das particulas, seu valor fica em forno de 40° a 60°.

A relagdo entre o diimetro da coluna (d;) e do orificio (d;), para uma
determinada coluna, influencia a altura méxima de jorro estavel (Hn). Se o
didmetro da coluna for aumentado sem um correspondente aumento do
didmetro do orificio, a acfio do jorro ficara confinada perto da base do vaso.
“Hy~ diminui com o aumento do didmetro do orificio até um certo limite. A
partir deste ponto ndo hi formacio de jorro. Com dados de experimentos de
varios materiais em uma coluna cone-cilindrica, Becker (1961) sugeriu a

relagdo [mgmi») =0735.

C

Tamanhos de particulas, a partir de 1 mm tem sido usada como leito. Ghosh
(1965) sugeriu que pode haver jorro para particulas finas, desde que o
diimetro de entrada de gas nfio ultrapasse 30 vezes o didmetro das particulas.
Malek e Lu (1965), que trabalharam com trigo (1,2 a 3,7 mm) em uma coluna
de 15 ¢m de didmetro, verificaram que a altura méxima de jorro estavel (Hnw)

decresce com o aumento do tamanho das particulas.
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O leito de jorro possui trés geometrias cldssicas: leito de jorro cdnico, cilindrico e
cone-cilindrico, que tem mostrado ser bastante eficiente como sistema de contato gés-
solido, porém apresentam problemas de ampliagdo de escala, ou seja, tem-se obtido um
jorro estavel apenas para uma faixa pequena de dimensio do equipamento. Tentando
solucionar esse o problema, Mujumdar (1984) propds a geometria retangular com base
inclinada, denominada de leito de jorro bidimensional. Segundo Kudra et alii (1989), essa
geometria ¢ uma das mais promissoras modificacdes dos leitos convencionais, pois
permite uma melhor circulago das particulas, evitando a formacfo de zonas mortas.

As relagBes geométricas do leito de jorro bidimensional foram propostas por

Kalwar et alii (1990), sendo que a espessura do orificio de entrada de ar deve ser igual a

1/20 da largura do leito. Segundo os autores, essas relagdes geométricas garantem uma

adequada circulacio de sélidos.

2.3 Recobrimento de Particulados

Os processos de revestimento de particulas sélidas sdo usados em uma grande
variedade de produtos, principalmente para proteciio das particulas contra a agdo do
meio ambiente ou para a liberacdo controlada de determinados compostos que se
encontram nas particulas (Goodwin, 1974). O revestimento de particulados ¢ bastante
usado pelas indastrias farmacéutica e alimenticia. Nos ltimos anos tem-se investigado a
aplicacdo do revestimento de particulados na area agricola, principalmente no
revestimento de sementes com o objetivo de retardar a germinacio (Porter, 1978) e para
controlar a taxa de liberagiio de fertilizantes e pesticidas (Cardarelli, 1976 e Doane,
1977). Uma das mais promissoras técnicas de revestimento de particulados, inclusive
para o recobrimento de comprimides farmacéuticos, € o emprego do equipamento

chamado de leito de jorro.
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2.4 Recobrimento de Comprimidos

A tecnologia de recobrimento de medicamentos sélidos na 4rea farmacéutica ja é
bem antiga. Publicactes francesas do século XVII descrevem o recobrimento como uma
maneira de mascarar o sabor das pilulas. Com o passar do tempo, a técnica ¢ o objetivo
do recobrimento de sélidos farmacéuticos foram modificando-se, as pilulas foram
substituidas por comprimidos, as solu¢Ses de recobrimento & base de agticar deram lugar
as solugdes poliméricas. Atualmente as finalidades do recobrimento de comprimidos séo:

— proteger a droga contra a agdo de agentes ambientais, em particular contra a

umidade, luminosidade e calor excessivo;

— facilitar a manipulagfo, onde o recobrimento reduz a possibilidade de

contaminacio da droga;

— mascarar sabor e odor desagradaveis;

— aumentar a resisténcia mecénica do produto;

— reduzir a taxa de dissolug@io de substincia quimica;

— incorporar outra substincia na férmula através do recobrimento para evitar

incompatibilidades quimicas ou garantir dissolugfo seqiiencial;

— controlar o tempo e o local de dissolugéo da droga;

— melhorar a estética do produto.

2.4.1 Processo de Recobrimento de Comprimidos

A industria farmacéutica normalmente utiliza duas técnicas distintas para recobrir
os comprimidos. A técnica tradicional para recobrimento de comprimidos € através das
chamadas panelas giratorias ou drageadeiras, ¢ a técnica alternativa teve o seu
desenvolvimento no infcio da década de 50 e foi denominada processo de suspenséio em
ar ou processo Wurster (1953). Este processo foi modificado por Singiser (1961),
através da adaptac8io de uma parte inferior cOnica 4 cdmara de recobrimento, sendo que
o movimento obtido € similar ao de um leito de jorro. Mais recentemente passou-se a

pesquisar o leito de jorro para o recobrimento de comprimidos.
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O processo de recobrimente de comprimidos € relativamente simples. O processo
consiste na aplicacdo da soluglo ou suspensdio de recobrimento sobre um leito de
comprimidos em movimento, de modo que a soluclio se distribua por todo o Ileito.
Insufla-se uma corrente de ar aquecido dentro do equipamento, para facilitar a

evaporagio do solvente e a secagem dos comprimidos revestidos.

2.4.2 Processos de Recobrimento de Comprimidos em Drageadeira Giratéria

Os tipos de equipamentos convencionais para o recobrimento de comprimidos,
baseiam-se em modificagBes do modelo da panela giratéria padréo. Costuma-se dividir
esses equipamentos em duas classes: panelas giratorias padrio e panelas perfuradas
(Rocha, 1992).

As panelas giratorias padro ou drageadeiras consistem de um tambor metilico,
que giram em torno de um eixo levemente inclinado. O processo de recobrimento dos
comprimidos € feito em batelada. Através de uma abertura que hé na face frontal da
drageadeira, faz-se o carregamento do material a ser recoberto. A solugiio de
recobrimento pode ser aplicada manualmente ou por meio de atomizadores. O
jateamento da solugdo por meio de atomizadores produz um recobrimento mais
uniforme, evitando encharcamento e aglomeragfo dos comprimidos. Uma corrente de ar
aguecido ¢ direcionado sobre a superficie dos comprimidos para acelerar a evaporago
do solvente ¢ a secagem do material recoberto; a exaustdo ¢ feita por meio de um duto
posicionado na parte frontal da drageadeira. Existem vérias modificagSes feitas em
relacio ao modelo padrio, visando aumentar a eficiéncia do processo, como por
exemplo, inclusdo de chicanas ou a adaptagfio de um difusor que distribui uniformemente
o ar de secagem sobre os comprimidos. A Figura 2.4 mostra uma panela giratéria

padrio.
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Figura 2.4 - Panela Giratoria Padrio

As panelas perfuradas consistem de um tambor parcialmente perfurado que gira
em torno de um eixo horizontal ou levemente inclinado. O ar de secagem ¢ introduzido
diretamente no tambor, passa pelo leito de comprimidos e sai pelas perfuracdes do
tambor. O sistema de alimentacio e¢ atomizacio ¢ igual ao da panela padrio. As
drageadeiras perfuradas apresentam melhor eficiéncia de secagem comparadas com o

equipamento padrio. A Figura 2.5 exemplifica uma panela giratéria perfurada.
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Figura 2.5 - Panela Giratoria Perfurada
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2.4.3 Processo de Recobrimento de Comprimidos em Leito Moével

O processo de suspensdo em ar ou processo Wurster (Wurster, 1953), consiste
de uma coluna cilindrica, onde se encontra um duto interno ¢ uma placa perfurada. Os
comprimidos sdo colocados dentro desta coluna, onde uma corrente de ar aquecido ¢
introduzida pela parte do fundo da coluna, atravessando a placa perfurada que distribui o
ar, movimentando de maneira ciclica os comprimidos, ou seja, o leito mével de
comprimidos ascende continuamente pela coluna até uma certa altura e cai em uma fase
densa de solidos que, ciclicamente, move-se até uma certa altura e em seguida direciona-
se para a base do equipamento. As relagdes geométricas da coluna, interna e externa, séo
tais que permitem um fluxo continuo de comprimidos na regifio de atomizagfo, ou seja,
na parte do fundo do equipamento. Os comprimidos, ao passarem nesta regifio recebem

uma quantidade de material de recobrimento. Este processo ¢ ilustrado na Figura 2.6.

Regido
Anular

Spray de
" TRecobridor

Aromizador

Figura 2.6 - Processo Wurster
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Os equipamentos do processo Wurster, em escala de laboratério possuem o
didmetro da coluna cilindrica entre 15 ¢cm ou 20 cm, enquanto que modelos industriais
podem ter coluna de 45 cm. Quando se amplia a escala do equipamento e mantém-se
apenas um atomizador, pode ocorrer que alguns comprimidos ao passarem na regido
onde se encontra o bico atomizador ndo recebam solucdo de recobrimento. Por essa
razfio, os equipamentos de grande porte que possuem alta capacidade de carga de
comprimidos, sdo multiplos dos modelos de 45 cm, indicando-se um maior nimero de
dutos internos e também de bicos de atomizagfo.

O processo Wurster sofreu algumas modificagdes. Singiser (1961) idealizou uma

coluna com base cOnica, conforme a Figura 2.7.

s Faxaustio
- Céamara de
Recobrimento

Base Inclinada

do Leito
= Tela Supotte
Atomizador " Alimentacio do
Atommzador
Suprimento de Ar
S .

Figura 2.7 - Processo Wurster Modificado por Singiser
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Essa modificacio deu origem a novos equipamentos que s#o constituidos
basicamente de duas segdes. A sec¢lo inferior, de forma coOmnica, possuindo fundo
perfurado para admissfio do ar e para sustentagdo dos comprimidos € uma secfo
cilindrica. A Figura 2.8 ilustra um leito mével da marca Glatt®. Este equipamento
consiste de uma base cdnica, acima da qual hd uma coluna cilindrica, com o sistema de
atomizacio de solugfio de recobrimento localizado logo acima do leito de particulas. O
material de recobrimento nfio aderido ¢ recolhido por um sistema filtrante que se
encontra acima da coluna cilindrica. Uma variacio deste equipamento consiste na
colocacio dos atomizadores na parede da coluna, direcionados angularmente para baixo,

ou na base da coluna.

xaustdo

Entrada de Ar

Filtro

L

< Aquecedor

Figura 2.8 - Modificacfio do Processo Wurster - Leito Fluidizado

O processo de recobrimento em leito movel apresenta uma taxa de secagem

maior que a panela giratéria e consequentemente, o tempo de batelada se torna menor.
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2.5 Processo de Recobrimento de Comprimidos em Leito de Jorro

Mann (1983) recobriu particulas utilizando um leito de jorro com tubo interno e
bico atomizador localizado na regido central do fundo do leito, operando em batelada. A
analise do desempenho do recobrimento foi baseada na descrigio da historia das
particulas dentro do leito, assumindo que o sistema esta em estado estaciondrio, ou seja,
a circulacio ¢ o fluxo das particulas mantém-se constante e as propriedades das
particulas nfio mudam durante a operagfio de recobrimento. A quantidade da cobertura
de revestimento formada sobre as particulas foi relatada em termos da distribuicdo do
tempo dos ciclos ¢ da distribuigio de massa aderida as particulas. A distribuicio do
tempo dos ciclos depende do didmetro do leito, largura do 4nulo, vazio do ar de
alimentacfio de jorro e da caracteristica da particula, enquanto a distribuico da massa
aderida as particulas depende do tipo de atomizador, da vazfio de alimentagfio do ar de

jorro.

Segundo este pesquisador, os pardmetros que afetam o processo de recobrimento
podem ser divididos em trés categorias: pardmetros das particulas e da solugfio de
recobrimento, pardmetros do equipamento ¢ pardmetros operacionais.

Os pardmetros das particulas, tais como tamanho e forma e as propriedades da
solucdio de recobrimento tém pouca influéncia no processo de recobrimento. Mas eles
impdem restrigdes as condigdes operacionais, tais como: temperatura do ar de secagem e
conirole do fluxo de ar do jorro para evitar atrito excessivo entre as particulas.

No caso do equipamento, 0s principais pardmetros de projetos sfo: as dimensdes
e a configuracio do leito de jorro; tipo e tamanho do bico atomizador e a capacidade de
carga das particulas por batelada. Estes so definidos de acordo com o objetivo que se
quer alcancar. Estes pardmetros ndo podem ser ajustados durante a corrida, mas podem
ser modificados dentro de certo limite de uma corrida para outra.

Os parimetros operacionais taxa de vazio de ar de jorro, taxa da vazfio da

solugo de recobrimento, tempo do processo, podem ser ajustados durante o processo.

Singiser et alii {1966) observaram que o problema do atrito entre 0s comprimidos
devido ao seu intenso movimento circular ¢ uma desvantagem causada pela utilizacfio de
leito movel no processo de recobrimento. Uma maneira de evitar o desgaste dos
comprimidos € a utilizacdo de comprimido mais resistente a esforgos mecénicos ou

utilizagdo de um pré-revestimento dos comprimidos em panela giratoria antes do
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recobrimento em leito de jorro. A falta de polimento dos comprimidos recobertos em
leito de jorro € mencionado como uma outra desvantagem desta técnica, pois em alguns
casos, dependendo da especificacdio do produto que se descja obter, ¢ necessario um
polimento deste produto em panela giratéria. As vantagens do recobrimento de
comprimido em leito de jorro sfo tempo de processo relativamente curto em relagio ao

processo tradicional das panelas giratorias e boa taxa de secagem.

Kurcharski e Kmiéc t€ém trabalhos bastante relevantes sobre o processo de
recobrimento de comprimidos. Em suas pesquisas, utilizaram o leito de jorro, com o
atomizador localizado junto 2 placa distribuidora de ar.

No trabalho inicial de Kurcharski ¢ Kmiéc (1983), foram realizados estudos da
fluidodinidmica, transferéncia de calor ¢ massa durante o processo de recobrimento de
comprimidos em letto de jorro conico com 30 cm didmetro e com orificio de entrada de
ar possuindo 8,2 cm de difimetro. Os ensaios fluidodindmicos foram realizados com e
sem atomiza¢io de suspensfo de recobrimento, mas os testes relativos aos fendmenos de
transferéncia de massa e calor foram feitos com atomizac8o de uma suspensdo a base de
actcar. Esse trabalho mdicou que as correlagdes desenvolvidas para o leito cdnico sem
recobrimento podem ser usadas para estimativas da queda de pressio mdxima e dos
numeros de Nusselt e Sherwood quando ha atomizacio da suspens@io sobre os
comprimidos.

Kurcharski e Kmiée (1986), analisaram o processo simultdneo de recobrimento e
secagem de comprimidos em leito de jorro cdnico e propuseram um modelo matemdtico
tendo como base a existéncia de duas regides distintas do leito de jorro: regifio central e
anulo. Na regifio central acontece o recobrimento e a secagem dos comprimidos, € nela
foi considerada a existéncia de trés fases sOlidas: a fase inerte, a camada de recobrimento
e a fase solida atomizada. Na regifio anular, foi considerada a presenca de duas fases, a
inerte ¢ a camada de recobrimento. Nessa regifo, também ocorre a secagem da umidade
que ainda permanece na camada formada sobre os comprimidos e o transporte dos
nucleos até a regido de atomizacio. O modelo fornece as distribuictes da temperatura do
ar e das fases solidas consideradas, da umidade das fases solidas e a variacdo do
didmetro das particulas durante o processo de recobrimento. Também, a partir desse
modelo, pode-se investigar a geometria do leito, altura do leito estatico e as vazGes de

suspensio e de ar de jorro.
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Kurcharski e Kmiéc (1988) estudaram as influéneias dos pardmetros na
distribuicio da massa aderida aos comprimidos ¢ no coeficiente de granulagio do
processo de recobrimento. O coeficiente de granulac3o foi definido como a razfio entre a
massa solida aderida aos comprimidos e a massa total adicionada no leito. A partir da
andlise adimensional e tratamento dos dados experimentais foi proposta uma correlagio
para estimativa do coeficiente de granulagdo em fungfio dos pardmetros do processo,
como pode-se ver pela equaclo (2.2). Esta correlacfio leva em conta a eficiéncia de
fixacio das gotas da suspensdo de recobrimento sobre a superficie dos comprimidos.

Os autores conclufram que a distribuigdio de massa nos comprimidos segue o
modelo log-normal, sendo funcdio das varidveis envolvidas no processos. As variaveis
sdo:

— d4ngulo da base cOnica;

— didmetro da coluna;

— difimetro do orificio de entrada de ar;

— didmetro médio de Sauter da particula;

— fator de forma;

— massa média da particula;

— porosidade da particula;

— altura estatica do leito;

— concentraciio da suspensdo de recobrimento;

— pressdo do ar de atomizagio;

- temperatura de entrada do ar;

— wvazfio massica de ar alimentacio do jorro;

~ vaz#0 massica da suspensdo de recobrimento;

— vazlo massica do ar de atomizagdo, ¢

— tempo de processo.

~0,0646 0,0393
H We 1,0074 , ~5.5280
L= 03253 Rep ™ ¢ s (1-Cg)P0074§=>5280 5 0y
Min dps We
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Estudos referentes a cinética de crescimento dos comprimidos foram realizados
por Kurcharski e Kmiéc (1989), tendo como base os resultados da simulaciio do modelo
matematico desenvolvido por eles em 1986, que permite mostrar o efeito da velocidade
média do ar de jorro, difimetro médio dos comprimidos e altura do leito estdtico, nos
pardmetros estaticos e dindmicos do leito de jorro.

Neste ultimo trabalho foi verificado que, durante o processo de recobrimento,
ocorre aumento da massa aderida sobre os nicleos, provocando um aumento na altura
estatica do leito, didmetro e densidade dos comprimidos e uma expansdo do leito. Isto
leva a uma variagdo desfavoravel no tempo de residéncia dos comprimidos na regifio de
atomizagfo, tendo como conseqii€ncia uma pregularidade da cobertura formada sobre a
superficie dos nicleos. Portanto, tempo de processo grande reduz a uniformidade do
produto. Também neste trabalho foi proposto um modelo para estimar o didmetro médio
dos comprimidos revestidos, como pode-se ver na equacgfio (2.3). Este modelo geral da
cinética de crescimento leva em conta:

- as propriedades fisicas do leito:
dts. @ HoLph. e,
- propriedades da solucéo:
Wy, Cs. p°, ps . Xs - dps
- dindmica do fluxo de gas.

Ugce » Pgoc > Hgee » W

3
o . MWty Pp
mbj pp,red

Taranto (1992) estudou a fluidodindmica do leito de jorro bidimensional aplicado
ao recobrimento de comprimidos. O leito usado em seus experimentos foi construido em
acrilico, tendo as seguintes dimensdes: 60 cm de altura, 30 cm de largura e 6 cm de
espessura, com a possibilidade de variacfio do dngulo da base inclinada para 30°,45° ¢
60°. As particulas utilizadas foram nudcleos inertes com formato lenticular, com
didmetros de 0,649 e 0,747 cm e esfericidades de 0,8567 e 0,77, respectivamente. Ele
utilizou uma solugiio polimérica a base de Cellosize QP 300H e como solvenie, uma

mistura de dgua, acetona e etanol,
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O autor amalisou a fluidodindmica sem e com recobrimento das particulas,
estudando a queda de pressfio méaxima no leito, a vazéo de jorro minimo e a altura
maxima de jorro estavel. Verificou que a queda de pressfo no leito e a vazio de jorro
minimo dependem da altura e didmetro do leito, das caracteristicas das particulas e do
dngulo da base inclinada do leito. Também observou que a atomizacfio da solucdo ndo
influenciou os dados de queda de pressio e vazio de ar. Através dos dados
experimentais e do ajuste dos mesmos pelo método dos minimos quadrados foram
propostas as seguintes correlagSes empiricas, utilizando a definicdo de dimetro
equivalente para a entrada de ar e para a coluna do leito, respectivamente (di)eq € (dc)eq.
Essas correlagdes sfo validas para o leito bidimensional dentro das seguintes faixas: 250
<M, <2650 g;30°<y<60°54] <H,<28cm; 5 <D.<85cme 0,649 <d, <
0,747.

S04 = 1,92 0,70
APmax _140.0006 (do)eg > [tg(l)} .
Hoppg (di)eq #ldc)eq ’

= 005 o 926 0,06 ok
¢(dc)eq (dc)eq 2 P

g

Oliveira (1992) utilizou um leito de jorro cdmico-cilindrico para recobrir
particulas de alumina, com forma de elipsdide de revolugdo, sendo a solucio de
recobrimento a base de sacarose. O leito de jorro usado possul as seguintes dimensdes:
dngulo da base de 60°, acoplada a uma coluna cilindrica de 14 cm de didmetro e 40 cm
da altura e didmetro do orificio de entrada de ar igual a 3,9 cm. Para estudar o efeito das
varidveis no processo de recobrimento, Oliveira realizou um planejamento fatorial 3¢
completo, com as variaveis sendo a temperatura de entrada do ar de jorro, T, a razdo de
ar de jorro pela vazio de ar na condigfio de jorro minimo, W,/Win; € a relacfio da vazéio
massica de suspensio fornecida ao leito pela vazdo massica total de ar, W/W,. A Tabela
2.1 mostira os valores das varidveis utilizadas nos ensaios. As respostas de interesse
foram: a taxa de aumento de massa, K, o coeficiente de adesdio, n, e a cinética de
crescimento das particulas. Foi desenvolvido um modelo baseado no balango de massa
do leito, para avaliar a cinética de crescimento da massa aderida sobre as particulas,

como pode-se ver nas equacgdes (2.6) e (2.7).
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Com os resultados do planejamento fatorial desenvolveu uma correlagfio para

estimar K e outra para estimar n.

Mp,i

LU I (2.6)
Mp.0

i)

e 1+—§Kt 2.7
dp.0 P

Tabela 2.1 - Condi¢des Operacionais Utilizadas nos Ensaios (Oliveira, 1992)

15 2,63 67
1,6 3,67 75
1,7 471 83

Com base em seus resultados experimentais, Oliveira concluiu, para as condigdes
estudadas: a temperatura nfo apresentou influéncia em K e n; a taxa de crescimento de
massa aumentou com W/W, e com W,/Wj,; o coeficiente de adesdo aumenta com
Wy/W; ¢ tende a diminuir com W,/Win; o produto obtido apresentou distribuicdio de
massa log-normal, ¢ K e n podem ser estimados pelas seguintes correlagfes, como

pode-se observar pelas equagdes (2.8) e (2.9).

W,
[—4,18+1,66 Ws +217—% J
W jm
1000

2 2
W W W W W,
B mi,SS[ S) mm,s( g} +4,{W3}{ g](zs)
Wg ij Wg ij Wg ij

K=

(2.8)

n=-334,0+94— +5154
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Ayub (1993) estudou a taxa de crescimento da particula, K, e a eficiéncia de
adesdo, 1, no recobrimento de comprimidos em leito de jorro bidimensional. Os seus
experimentos foram realizados com angulo da base do leito possuindo os seguintes
valores: 30°, 45° e 60°; temperatura do ar de jorro na faixa de 70 °C ¢ 85 °C e vazdes de
solucdo de recobrimento na faixa de 7,0 ml/min ¢ 13 ml/min. O atomizador de duplo
fluido foi localizado no topo do leito.

Ayub utilizou uma metodologia para analisar o recobrimento de comprimidos,
baseada nos estudos de Kurcharski e Kmiéc (1988 ¢ 1989) e Oliveira (1992), com o
objetivo de estudar as influéncias das variaveis do processo no crescimento das particulas
e na eficiéneia de adeso da solucio de recobrimento sobre a superficie dos
comprimidos. As varidveis estudadas foram: temperatura do ar de jorro (1,); razdo entre
a vazéo de ar de jorro € vazdo de ar na condi¢fo de jorro minimo (Wy/Wiy); razdo entre
a vazdo massica de soluco ¢ a vaz8o mdssica total de ar (Wy/Wy).

O procedimento utilizado para o desenvolvimento dessa metodologia consistiu

em colocar no leito uma carga M, de comprimido a serem recobertos. Conhecendo-se a
massa média unitaria de cada comprimido, mpe, calcula-se o numero de comprimidos

que existentes no leito, ny, pela equagéo (2.10).

(2.10)

Durante o processo de recobrimento, retiram-se amostras em intervalos de tempo
pré-determinados, sendo a primeira coleta no inicio do processo. As amostras séo
pesadas e determina-se a massa média do comprimido, }HPi , para o tempo de processo i
correspondente, como mostra a equagfio (2.11).

. Mpi

My = (2.11)
npg

Realizando um balanco de massa no leito, desenvolveu-se um modelo para o
crescimento dos comprimidos em funcfo do tempo de processo. Também a partir desse
modelo pode verificar-se a taxa de aumento de massa, K, e coeficiente de adesfio, 1.
Para o desenvolvimento do modelo considera-se que: a efici€ncia do processo permaneca
constante, nfo ocorra guebra dos comprimidos e que o nlimere de comprimidos no leito

permaneca constante para cada batelada.
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Procedimento para o desenvolvimento do modelo:

=
e

Figura 2.9 - Esquema do Processo - Balango de Massa no Leito

De acordo com a Figura 2.9, pode-se escrever o seguinte balango de massa:

M¢ =M, + W,Cgt—pt

Mys-M, =(W;Cs —pit

- Definicdio do coeficiente de adesfo;

massa de solidos aderida aos comprimidos

~ massa total de sélidos adicionada ac leito

n:(Mf_Mo) - WeCs—p
W,Ct W, Cy

(2.12)

(2.13)

(2.14)

(2.15)

23
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- Escrevendo o balanco de massa em termos do coeficiente de adeso, temos:
Mg =M, +nW,Cit (2.16)
- Dividindo a equagio (2.16) pelo niimero de comprimidos que se encontram no
leito e pela massa inicial de cada comprimido, obtém-se o modelo que relaciona o

incremento de massa dos comprimidos com os pardmetros do processo.

=1

Pj +nWSCSt
— = i (2.17)
Mpo  "p™po
- Sendo;
K = MWsCs (2.18)
npmp{)
Logo:
ZP 1k (2.20)
mpo

Através do modelo, verifica-se que a massa aderida sobre os comprimidos tem

um crescimento linear, sendo K o coeficiente angular do crescimento linear. A partir de

K encontra o coeficiente de adesdo 1.

f : Com base nos resultados de seus experimentos Ayub observou que:
\ — O éngulo de 30° ndo apresentou boa circulagfo dos comprimidos, levando a
; utilizagfo de altas vazdes de ar, 0 que implica numa maior perda de soluciio de
”1 recobrimento por eluiriagio, vindo a diminuir a taxa de crescimento, a
eficiéncia de adesfio e a uniformidade da cobertura formada sobre os
f comprimidos;
f; — O angulo de 45° apresentou boa circulagdo dos comprimidos, levando a um

recobrimento mais uniforme e altas taxas de crescimentos e eficiéncia de

adesdo;
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- Para o dngulo de 60° os comprimidos apresentaram um boa circulagdo, porém
houve um maior desgaste e quebra, causado pelo atrito entre eles ¢ a parede
do leito;

— Héa uma relag3o linear de crescimento dos comprimidos com o tempo. € que o
coeficiente angular, K, ¢ funcio de W/Wy;

~ Nas condi¢es estudadas a temperatura nfio apresentou influéncia sobre a taxa
de crescimento, K, e nem no coeficiente de adesio, n;

— O coeficiente de adesdio, n, € fungdio de WyW, ¢ W/W,. Para W/W, alto,

maior € 1, e quando W,/W;,, aumenta, 1 diminui.

Ataide (1996) estudou a cinética de crescimento de comprimidos durante a
operagdo simuitdnea de recobrimento e secagem do filme depositado sobre a superficie
das particulas. O equipamento usado para fazer o recobrimento foi um leito de jorro
conico-cilindrico construido em vidro Pyrex® equipado com um sistema de inje¢do
auxiliar de ar junto a parte cOnica, fazendo com que a fluidodindmica seja denominada de
leito de jorro-fluidizado. O objetivo principal dessa pesquisa foi o estudo comparativo
entre o recobrimento feito no leito de jorro € no leito de jorro-fluidizado. Neste trabalho
fez-se a caracterizagfo fuidodindmica do sistema, tanto para o leito de jorro e leito de
jorro-fluidizado. Também estudou-se o efeito da injecdo de ar na taxa de circulagdo dos
comprimidos para as condigbes de operacdo empregadas. Durante o processo de
recobrimento foram avaliados os efeitos da altura estatica do leito e vazio de suspensio
de recobrimento sobre a taxa de crescimento dos comprimidos, para as duas condigBes
hidrodindmicas estudadas.

Foi definida uma expressio tedrica para a estimativa do mncremento médio de
massa seca da particula, para a geometria cone-cilindrica, levando em consideracdo a

eficiéncia do processo de recobrimento. A equacio (2.21) mostra esta expressdo.

174
W (ty ~ty )&y ) 3
Am%rz nWs(ty ~t1 X pv) (2.21)
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A partir de um estudo dimensional do processo de recobrimento, considerando os
pardmetros operacionais investigados, obteve-se uma correlagio para estimativa da

eficiéncia do processo de recobrimento, como indica a equagéo (2.22).

aSs ) (w0
n=Re? Stk : { S) ( 0} (2.22)
¢dpv Wgc Heon

Para a determinacfo dos parAmetros dessa correlagfo utilizou-se um algoritmo de
regressfo nfio lmear, denominado Método da Miéxima Verossimilhanca. A Tabela 2.2

mostra os valores dessas constantes.

Tabela 2.2 - Valores dos Pardmetros da Correlac@io (Ataide, 1996)

a b c d e

0,18154 -0,08379 -0,57667 0,06827 -0,09184

A qualidade do produto final foi avaliada em termos de sua homogeneidade,
através da andlise da distribuiciio de frequéncia de massa do comprimido recoberto, em
relagdo a matéria prima original.

O processo de recobrimente utilizando o leito de jorro-fluidizado apresentou-se
mais eficiente. O motivo desse melhor desempenho deve-se a uma maior taxa de
circulagiio de s6lidos na zona anular do leito, de modo que os comprimidos atingem a
regido de recobrimento, que fica no topo do leito, com maior freqtiéncia. O outro fator
dessa maior eficiéncia é que a fluidodindmica do leito de jorro propicia um major arraste
das goticulas pulverizadas e uma secagem mais intensa das particulas, visto que o fluxo
de ar para expansdo do leito e secagem das particulas ¢ mais forte, enquanto no jorro-
fluidizado, este problema é minimizado, pois uma parte do fluxo central de ar ¢ desviado
para fluidizar o leito de comprimidos.

O leito de jorro-fluidizado confere ao processo de recobrimento de comprimidos
uma maior flexibilidade operacional, pois pode-se manipular as duas correntes de ar.
Através do controle de suas vazdes alcanca-se uma fluidodindmica intermediaria, muitas
vezes interessante para particulas de dimensdes medianas, visto que o leito de jorro
tradicional ¢ adequado para particulas grandes e o leito fluidizado convencional ¢

empregado para particulas pequenas.
R

. N
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A influéncia dos pardmetros mvestigados sobre a cinética de crescimento das
particulas foram as seguintes:

- para vazdo de suspensfo mais elevada, maior € o crescimento da particula e

— quando aumenta-se a altura estatica, conservando a vazdo de suspensio

constante, a taxa de crescimento das particulas diminui.

Os histogramas da matéria-prima e dos comprimidos revestidos apresentaram
basicamente a mesma forma. Logo, pode-se dizer que o recobrimento foi bem distribuido
e nfo provocou alteragOes significativas na massa inicial dos comprimidos.

Kage et alii (1996) usaram um leito de jorro cone-cilindrico para recobrir esferas
de vidro através da atomizacio de uma suspensfo contendo particulas de silica ou nilo,
sendo o bico de atomizacio localizado na parte de cima do leito. Em seus ensaios, eles
variaram a taxa de alimentagdo da suspensio, a concentragdo e o tipo de particula da
suspensdio. A umidade e a temperatura do ar de fluidizagdo também foram variadas.

Para a atomizaclo da suspensfio contendo p6é de nylon, distinguem-se dois
estagios de crescimento da camada formada sobre as esferas de vidro. No primeiro
estagio, a suspensio de recobrimento adere somente em poucos pontos da superficie das
particulas, havendo um crescimento lento. O segundo estdgio ocorre quando ja existe
uma primeira camada aderida a superficic das esferas. A partir deste momento, as
préximas camadas formadas sobre a primeira tém um crescimento mais rapido. A
diferenca de crescimento entre o primeiro € o segundo estdgio € fungdio do nimero de
pontos de contatos sobre as esferas e da diferenca da forca de adesfio que ha entre as
esferas de vidro e o nylon. Quando se utiliza a sflica como particulas solidas da
suspensdo de recobrimento, nfio ha diferenga na taxa de crescimento, pois a forca de
adesfio entre as esferas de vidro e a silica € a mesma.

Kage et alii observaram que a eficiéncia do recobrimento estd relacionada com a
umidade contida na camada formada sobre as particulas. A umidade da cobertura de
revestimento permanece constante durante o processo de recobrimento, para uma
determinada temperatura ¢ umidade do ar de fluidizagfio e vazdo de suspensdo. Logo,
conclui-se que a eficiéncia do recobrimento € fungfo do contetido de umidade que ha na
cobertura formada sobre as esferas de vidro, sendo afetada diretamente pelas variaveis
do processo.

Abe et alii (1986) recobriram areia e argila utilizando um leito fluidizado pulsante

com disco rotatorio. Esses pesquisadores analisaram a eficiéncia de seu processo através



Capitulo 2 - Revisio Bibliografica

28

de um indice Ry, que reflete as condigdes de secagem dentro do leito, assumido que o ar
de fluidizagdo ¢ umidificado adiabaticamente durante processo de recobrimento.

Como mostra a Figura 2.10, o ar de fluidizacfo sofre um aquecimento antes de
entrar no leito. Isto ocorre ao longo da linha AB. Subseqgiientemente, o ar ¢ resfriado e
umidificado pela suspens@io atomizada sobre o leito de particulas. Esta etapa ocorre ao
longo da linha BC.

Localds
Saturacio

X iy e o o o {irtha de Restriamento
K, T Adiabético

Figura 2.10 - Unudificagfio Adiabatica do Géas de Fluidizagfio (Kage ct alii, 1986)

Kage et alii utilizaram a consideragio de Abe et alii ¢ propuseram um indice R
para avaliar quantitativamente a eficiéncia do recobrimento das particulas. O indice R foi
definido sendo a relacfio entre a umidade do ar de fluidizagfo e a umidade do ar saturado

adiabaticamente. A equacdo (2.23) fornece a definigfio de R.

X
R=-22 (2.23)
Xg.l

A eficiéncia do recobrimento apresentou melhores resultados quando a camada
aderida sobre as particulas tem uma umidade alta, Isto ocorre, para uma baixa

temperatura, ¢ alta umidade do ar de jorro e uma alta taxa de alimentagdo de suspensfo.
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2.6 Sistema de Atomizacio

2.6.1 Tipos de Bicos Atomizadores

A escolha do bico de atomizacfo esta relacionada com a dimensio e geometria
do leito, e com as caracteristicas do spray, ou seja, formagdo do spray, tamanho médio
das goticulas, energia requerida para formar o jato de goticulas (Seitz et alii).

Ha dois tipos basicos de atomizadores usados para pulverizar a soluglo ou
suspenséio de recobrimento sobre as particulas: atomizador de alta pressio e atomizador
de baixa pressio.

No atomizador de alta presséo, o liquido ¢ bombeado com a pressdio na faixa de
250 a 3000 psi, atravessando um pequeno orificio do bico atomizador, 0 que resulta na
formacdio de um jato de goticulas finamente divididas. O grau de atomizago ¢
controlado pelo tamanho do orificio, pressio e viscosidade do liquido. A Figura 2.11

exemplifica este tipo de atomizador.

Alimentacéo
Liquido

Figura 2.11 - Bico Atomizador de Alta Pressdo

No atomizador de baixa presso ou duplo fluido, o liquido ¢ bombeado a baixa
pressdo {5 a 50 psi) atravessando um orificio. Ao entrar em contato com uma corrente
de ar (10 a 100 psi), forma-se um jato de goticulas. A Figura 2.12 ilustra o atomizador

de baixa press&o.
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Corrente de (g ——r

Almentacio de
Liguide

Corrente de Gas ——

Figura 2.12 - Bico Atomizador de Baixa Pressgo

2.6.2 Posicdo do Atomizador em Relacdo ao Leito de Particulas

Nos processos de recobrimento de particulas em lettos moveis, a escolha da
posicdo do atomizador em relagfio ao leito de sélidos assume um papel importante. As
principais posi¢des em que o bico atomizador se localiza sfo: topo, fundo e na parede do
leito.

Caracteristicas da atomizagfo no topo do leito:

— acesso facil ao bico de atomizacdo, facilitando a manutengdo apos o processo

de recobrimento;

- ajuste da altura do atomizador em relago ac leito de particulas. Para evitar
problemas de arraste das goticulas pulverizadas, aproxima-se o atomizador
para perto das particulas. Porém, deve-se levar em conta os problemas
operacionais que podem surgir aproximando demasiadamente o atomizador do
leito de particulas, como o contato excessivo das particulas com o atomizador
que pode provocar altera¢des na fluidodindmica do jorro;

— indicado para operar com grande carga de sélidos.
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Caracteristicas da atomizagio no fundo do leito:

— jateamento pode levar ao encharcamento e aglomerago das particulas, caso a
vazdo da solugio ou movimento de jorro ndo sejam adequados;

— indicado para operar com cargas moderadas de particulas;

— boa uniformidade do produto e excelente reprodutibilidade das caracteristica
do filme;

- montagem lenta ¢ complicada;

— acesso mais dificil ao bico atomizador;

— hidrodmamica desfavoravel para particulas pequenas.

Caracteristicas da atomizagfo tangencial na base do leito:

-~ montagem simples;

— facil acesso ao bico atomizador;

- excelente para recobrimento por pelicula.

O produto obtido para as trés posigtes de atomizagfo ¢ praticamente idéntico se

houver boa eficiéncia na secagem, uniformidade da superficie das particulas ¢ boa

circulagdo de sélidos (Rocha, 1992).

TN

2.7;;7{Camcfer1’sticas dos Comprimidos

~

o

Segundo o© catalogo da empresa Roéhm Pharma, os comprimidos devem
apresentar uma forma geométrica arredondada, sendo que sua superficie deve ser lisa e
pouco porosa. Desigualdades visiveis nfio sfio niveladas pela pelicula de recobrimento, e
sim reproduzidas. Formas oblongas sfio mais dificeis de revestir € requerem em geral a
aplicagio de maior quantidade de solucio de recobrimento. A massa de cada
comprimido nfo deve ultrapassar 1g, a0 menos no processo de leito moével. A
friabilidade deve ficar abaixo de 1%.

Os comprimidos devem ser levemente abaulados e ter uma resisténcia a ruptura
de pelo menos 20 N, para os processos tradicionais de panelas giratéria. Nos processo

de leito movel, esta resisténcia deve ser em torno de 50 N.
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2.8 Slolugﬁes Usadas no Revestimento de Comprimidos:
N

Ha dois tipos de solugdes usadas no recobrimento de comprimidos: solucdo de
agucar e solugdes poliméricas.

A solugéio de agtcar da uma boa aparéncia aos comprimidos, porém o processo €
lento pois envolve vérias etapas: selamento, sub-recobrimento, alisamento, coloragdo,
acabamento e polimento (Porter, 1987 e Schroeter, 1977). O recobrimento com soluco
de agucar apresenta vdrios problemas, como tempo de processo longo, quebra dos
comprimidos frageis, nfo uniformidade dos comprimidos revestidos em relagfio a forma e
a cor, além do grande aumento do volume do comprimido, chegando a ser 50% superior
ao volume original. A aparéncia do produto final, contudo € satisfatoria.

As sclu¢des poliméricas sfo classificadas em fungfio da solubilidade que
apresentam em relagfo ao suco géstrico (Seitz et alii). So divididas em dois grupos:

- as que promovem pelicula resistente ao meio acido do estdmago, conhecidas como
revestimento entérico,
— cujo revestimento dissolve-se no suco gastrico, sendo chamado de néio entérico.

Uma solugfio polimérica ideal deve ter as seguintes caracteristicas:

— ser soltvel ao solvente da solugfio;

— ser incolor, inodora ¢ insipida;

- ter compatibilidade com os outros aditivos da solugéo;

-~ ger atdxica;

— conservar suas caracteristicas com o passar do tempo;

— formar um filme continuo;

— nfo difundir para o interior do comprimido, e

— produzir filme de boa aparéncia estética.

As solugBes poliméricas sdio constituidas principalmente por um polimero, um
plastificante, pigmentos corantes € um solvente.

Os principais polimeros utilizados sfio derivados de celulose, tais como: acetato
ftalico-celulose, hidroxi-propil-metil-celulose, etil-celulose. Também podem ser usados
polimeros sintéticos como por exemplo: um copolimero acrilico do acido metacrilico, o
metacrilato de metila.

O solvente tem a fungfio de dissolver ou dispersar o polimero ¢ outros aditivos na
superficie do comprimido. Os solventes mais usados sdc alcoois, cetonas, éteres,

hidrocarbonetos clorados ou 4gua.
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O plastificante tem a finalidade de dar flexibilidade & pelicula, para que suporte
melhor as tensGes mecanicas. Os principais tipos de plastificantes usados sdo: glicerina,
polietileno glicol, polissorbatos (tween), €steres de citratos e alguns esteres de flalato,
como o ftalato de dietila.

Os corantes sdo usados para proporcionar cor € boa aparéncia ac comprimido. O
corante deve ser solivel na solugfio ou ficar em suspensdo como um po insolivel. Os
principais tipos de corantes sdo: a laca de aluminio, os dxidos de ferro, carotendides e

clorofila.

Qutras substincias também entram na formulac@io da solucfio ou suspensfio de

recobrimento, tais como: talco e estearato de magnésio, tendo a funcfo de agente de
separacfio e alisamento. Eles reduzem a aghitinagfio das peliculas ao secarem e produzem
uma pelicula com superficie lisa. O estereato de magnésio ¢ ficil de dispersar,
sedimentando apenas lentamente, retardando a sedimentagfo da suspensfio de pigmentos.

O didxido de titdnio ¢ um opacificante, emprestando ao revestimento uma
coloracdo uniforme. Tal uniformidade da coloragfio € ajustada pelo fato das particulas de
pigmento tornarem opaca a pelicula, impedinde que a superficie do nlcleo seja
visualizada.

No processo de recobrimento com pelicula polimérica, o produto final obtido
apresenta pequena variacio de peso, em torno de 2% a 4% em relagio ao volume
original; tempo de processamento curto; cobertura mais resistente e uniforme;

flexibilidade da formulagfo da soligfio; maior eficiéncia e rendimento do processo.
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NOMENCLATURA

G fragfic massica de solidos em solugo (kg/kg)

d didmetro (m)

d. Diametro do leito (cm)

di Diédmetro da entrada de ar (cm)

dpy Diametro de particula de volume equivalente (m)
g aceleragdio da gravidade (cmy/s®)

H, Altura estatica do leito (m)

Hen  Altura do tronco do cone da coluna (m)

K Taxa de aumento de massa (min™)

m massa (kg)

M, Massa total de particulas no leito (g)

My Massa total de particualas no leito, final (kg)

1, mimero de particulas (--)

p perdas (--)

R Indice definido pela equacio (2.1) ()

Re,  Numero de Reynolds da particula (--)

t tempo (s)

tg tangente (--)

T temperatura (°C)

u velocidade (m/s)

W, vazio massica de gas (kg/min)

W,  vazfio massica de gas de atomizaco (kg/min)
Wi  vazdo méssica de gas na condigfio de jorro minimo (kg/min)
Ws vazdo massica de suspensdo de recobrimento (kg/min)
X Umidade do material (kg/kg)
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Letras Gregas

Am incremento de massa do leito ou da particula {g)
AP... Queda de pressio maxima no leito (bar/em’)
£ Porosidade do leito (m*/m’)

£0 Porosidade do leito fixo (m’/m’)

o Esfericidade (--)

v Angulo da base inclinada (graus)

n Coeficiente de ades#o (--)

N Eficiéncia de fixagdo inercial das gotas de liquido (--)
" viscosidade dindmica (kg/m.s)

p Massa especifica (kg/m’)

Db Massa especifica do leito expandido (kg/m’)
Subscritos

1,2 entrada, saida

b leito

cc parte cilindrica da coluna

eq equivalente

fim minima fluidizagio

g gas

i indice

] jorro

jm jorro minimo

max — maximo

0 inicial

p particula

pr processo

pS Sauter

red reduzida

] solido

sat saturado
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Sobrescritos

- valor médio

er granulo
S suspensio ou solugfio de recobrimento

t nerte
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CAPITULO 3

MATERIAIS, EQUIPAMENTOS E METODOS

EXPERIMENTAIS
.. \\:‘3 xv‘ i ) “g“t
- 3.1 Materiais wJ D
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Os nacleos inertes de comprimidos, os quais sfo denominados placebos,

utilizados nos processos de recobrimento, foram fornecidos por uma empresa que

U4

trabalha na area de medicamentos sélidos, a Almapal S.A, de S&o Paulo. A composigdo

dos placebos € basicamente lactose e estearato de magnésio. A forma geométrica dos
i s AT T T T T 0 ettt ot R T e 1 s s s,

. comprimidos ¢ lenticular, sendo ilustrada na Figura 3.1.

B e s %
2 B
| z
g-%%%m R T

U, e

Figura 3.1 - Formato dos Placebos Utilizados.

As caracteristicas fisicas, como massa média, massa especifica, didmetro e
esfericidade para uma partida de placebos utilizada, sio mostradas na Tabela 3.1. Essa
tabela mostra as caracteristicas dos placebos usados na maioria dos ensaios de
recobrimento, porém nem todas as corridas puderam ser realizadas com o mesmo lote de

placebos. Outro lote de placebos utilizado apresentou massa média de 0,243 + 0,007 g.

Tabela 3.1 - Caracteristicas dos Placebos

_Igl—pg (g) pp (kg/m3‘) ap (m) d)

0263+0004 128059  724x10° 087
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O procedimento para determinacio das caracteristicas dos placebos foram as
seguintes:

- Para a determinacfio da massa média dos placebos, pesou-se uma amostra de 100

placebos e dividiu-se a massa total pelo ntimero de placebos que a formava, como

mostra a equagéo (3.1).

i, = & (3.1)

— Para se determinar a massa especifica, é necessario o conhecimento do volume dos
placebos que compdem a amostra. Os placebos t€m uma forma lenticular, ou seja,
possuem uma parte cilindrica e duas partes parabolicas, como mostra a Figura 3.1;
logo, a soma do volume dessas duas geometrias fornece o volume do placebo, como

indica a equagio (3.2).

Vp = Ve +2Vp, (3.2)

O volume médio dos placebos é calculado pela equacéo (3.3).

Vp = (3.3)

A massa especifica € a razdo enfre a massa média ¢ o volume médio dos

placebos, como mostra a equacéo (3.4).

(3.4)

S
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— O didmetro médio dos placebos é encontrado considerando-se que o volume médio
dos placebos ¢ igual ao volume de uma esfera. Entfo, a partir da equagdo (3.5) pode-

se calcular o didmetro médio dos placebos.
d, =3-—2 (3.5)
~ A relagfo entre a 4rea superficial da esfera de mesmo volume que o placebo € a

area superficial do placebo fornece a esfericidade do placebo, como ilustra a

equagdo (3.6).

p="2 (36)

A drea do placebo € igual a soma das dreas parabdlicas e cilindricas, como mostra

a equacdo (3.7).

Ap=2Ap, + A, 3.7

A suspensdo de recobrimento utilizada no processo foi uma suspensfo polimérica

soltivel em agua. A sua composigio ¢ mostrada na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Composico da Suspensdo de Recobrimento

Reagentes % em peso
Cellosize QP 09H* 3.10
Dioxido de titénio 0,97
Tween 0,83
Talco neutro 1,16
Polietileno glicol 6000 0,54
Corante 0,20

Agua 93,18
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Essa composigio foi baseada na composigio utilizada por Ayub (1993) e
modificada de acordo com resultados preliminares de revestimentos obtidos. Adicionou-
se "tween", com a funcfio de conferir maior plasticidade & solugdo e retirou-se o
estearato de magnésio, pois este apresentava problemas de precipitagio obstrugfo do
bico atomizador.

O procedimento de preparaciio da suspensio ¢ dividido em duas partes. A
primeira etapa € a preparacdo da suspensfio polimérica de hidroetilcelulose (Cellosize QP
09H®). A segunda envolve a preparagio da suspensio de pigmentos, composta por:
talco neutro, didxido de titdnio, polietileno glicol 6000, tween ¢ corante de laca de
aluminio. Estas duas suspensdes sfio misturadas e submetidas & agitagfo mecénica
durante todo o processo.

As caracteristicas da suspens8o utilizada sdo apresentadas na Tabela 3.3. A massa
especifica foi determinada através de picnometria, ¢ a concentracdo de sélidos em peso

foi encontrada pela secagem da suspensio em uma estufa..

Tabela 3.3 - Caracteristicas da Suspenséio de Recobrimento

ps (g/em’) Cs (% em massa seca)

To5aa .

/32 ?’quipamenw Experimental
{ y

@eito de Jorro

O leito de jorro utilizado nos experimentos € do tipe retangular, com base
angulada, sendo esta geometria denominada bidimensional. A Figura 3.2 ilustra a
geometria do leito usado. Sendo confeccionado em acrilico, as pegas de seu corpo sdo
intercambidveis. As partes principais sfo: duas bases com dngulos diferentes, 50°e 55° ¢
o corpo de segfo retangular. A Figura 3.2 ainda mostra as dimensdes do leito de jorro
utilizado no processo de recobrimento. Essas dimensbes estdo dentro dos limites

especificados na literatura (Kalwar et alii, 1989), que permitem a instalacfio do regime de
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jorro estavel com adequada taxa de circulagio das particulas. O Anexo~B mostra as

figuras do sistema experimental utilizado.

Atorizador
Posigio Topo Q

Atormizador
Posigio Angulada

Atomizador
Posigio Fundo

Figura 3.2 - Leito de Jorro Bidimensional
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A base angulada do leito de jorro oferece duas opgdes para adaptacio do bico
atomizador: uma localizada na metade da base angulada e a outra no inicio da base

angulada, como se pode ver na Figura 3.3.

metade da
“Af " base Angulada

N Tinicio da base
angulada

Figura 3.3 - Detalhe da Base Angulada

Este leito permite a coleta de amostras de particulas em dois pontos diferentes:

na regifio angulada ¢ na retangular, como mosira a Figura 3.4.

~.._Coletor de Amostras
Regifio Retangular

... Coletor de Amosiras
Regiio Angulada

Figuara 3.4 - Posi¢des dos Coletores de Amostra no Leito de Jorro.
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3.2.2 Bico Atomizador

O bico atomizador ¢ de duplo fluido, conforme a Figura 3.7, alimentado com uma
linha de ar comprimido e outra de suspensio, com mistura interna, trabathando com
baixa pressdo de ar, na faixa de 16,2 a 92,6 psi. O atomizador utilizado no processo de
recobrimento de placebos ¢ da marca Spraying Systems, modelo Sun23. O modelo do
atomizador escolhido ¢ adequado a geometria do leito. O jato obtido € retangular e em
forma de leque, fazendo com que seja minimizada a atomizaglio da suspensio

diretamente na parede do leito.

Ar de Atomizacio

—

==

Suspensio de
Recobrimento

Suspensio \ j

Atormizads

el

Figura 3.7 - Bico Atomizador

3.2.3 Sistemas de Alimentacdo

3.2.3.1 Sistema de Alimentacio do Ar de Jorro

O ar necessario para fazer a movimentagdo dos placebos em jorro estavel é
fornecido por um compressor radial da marca Ibram, modelo CR-8, que possui a
seguinte especificagdo: 7,5 cv com deslocamento de 8 m’/min e pressdo maxima de 3700

mmH-0.
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Na saida do compressor, ha um sistema de aquecimento do ar, composto por trés
resisténcias.
O compressor € conectado ao leito por uma tubulacio de duas polegadas de

didmetro, com isolamento térmico de 1d de vidro.

3.2.3.2 Sistema de Alimentacio da Suspensio de Recobrimento

A suspensdo de recobrimento ¢ armazenada em um recipiente de plastico e
submetida a uma agitagio mecdnica. O bombeamento da suspensfio para o bico
atomizador se da por meio de uma bomba peristaltica, modelo Masterflex L/S 7523-20,
que trabalha com a faixa de vazio de 0,6 a 2300 ml{/min.

O bico atomizador, como ja dito anteriormente é de duplo fluido, hd uma linha de
ar e outra de suspensdo. A suspensfio ao entrar em contato com a corrente de ar, é
atomizada, produzindo um spray de gf@?i WWM%. O grau de atomizagio
¢ controlado através dMsidade da suspeﬁéﬁo, pressdo do ar e caracteristicas
de projeto do bico atomizador. Nos experimentos realizados neste trabalho, mantiveram-
se constantes a viscosidade da suspenséo e o modelo do bico atomizador. Variou-se a
vazdo da suspensdo, bem como a pressdo do ar de atomizagéo.

O ar de atomizago ¢ fornecido por um compressor de 10 cv, deslocamento de

1,1m*/min e pressdo méxima de 12,3 kg/em’. A linha que vai do compressor ao bico

atomizador tem didmetro de uma polegada.

3.2.4/§istema de Controle e Medida da Vazdo de Alimentacdo do Ar de Jorro

e de Atomizacdo
T

O controle da vazfo na linha de ar de alimentacfio do jorro ¢ realizada por uma
valvula globo situada préxima & saida do compressor. Ha uma placa de orificio nesta
linha, onde a tomada de pressic diferencial € feita nos cantos da placa, sendo a leitura
realizada por um mandmetro de tubo em U. Através da equacgéio de calibragio da placa
de orificio, tem-se a vazdo do ar que passa pela placa, que ¢ funcfio da pressio
diferencial. No sistema de alimentagfio do atomizador, o processo de controle e medida

de vazdo € o mesmo: valvula globo e placa de orificio.
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A equacfio geral de calibragdo da placa de orificio é fornecida pela literatura

apropriada (Ower e Pankhurst, 1977), sendo a vazio calculada pela a seguinte equacio.

1 b
W= hy—h 3.8
Kﬁaaz\[l__mz( 1 2)C+T (3.8)

W : vazdio massica (kg/min).
(hi - hp) : queda de pressdo na placa (cmH,0).
a, : 4rea do orificio (cm®).

a; : area do tubo (cm).

m = a%; (--).

T : temperatura do ar (°C).

b : pressfo barométrica local (mmHg).

o : coeficiente de descarga para a placa de orificio.

¢ : fator de compressibilidade para a placa de orificio.

P, : pressdo estatica a montante da placa de orificio.

(h; —hy)

e=1- b
1

B =0,3041+0,0876m — 0,1166m° + 0,4089m>
Para este sistema de unidades tém-se as seguintes constantes:

x =0,0573
C=273,15

De acordo com este procedimento, obteve-se:

{hy —hz)}-g B 51781 (hy —h2)32
@1s+12 P 7315+

— Para a linha de ar de jorro: Wg =13,4255
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L,..,
(hy —hy)2

~ Para a linha de ar de atomizagfio: Wy, = 0,2652 %
27315+ T) 2

3.25 Descrigéio do Sistema Experimental

O esquema da Figura 3.8 descreve todo o sistema experimental. O ar de jorro €
fornecido por um compressor (1) e aquecido por um conjunto de trés resisténcias (2); a
temperatura do ar € controlada por um rel€, liga-e-desliga (3) acoplado a um termopar
(4); a vazdo do ar € controlada por uma valvula globo (5) e medida por uma placa de
orificio (6) acoplada a um mandémetro de tubo em U (7); essa linha ainda possui um
ponto de tomada de pressdo estatica (8) acoplada a um manémetro de tubo em U (9); o
ar chega entdo a entrada do leito (10); na entrada e saida do leito ha tomada de pressdo
(11) acoplada a um manémetro de tubo em U (12), para medir a queda pressiio no seu
interior; também hé termopares (13) na entrada e saida do leito ligados a um mostrador
digital de temperatura (14), que verifica a variacio de temperatura no interior do leito;
um agitador mecénico (15) mantém a suspensio de recobrimento agitada, que s¢
encontra armazenada em um recipiente (16); a suspenso de recobrimento ¢ transportada
por uma bomba peristaltica (17) até o bico atomizador (18), sendo que este pode ser
conectado no topo (19), no fundo (20) e na lateral da parte angulada do leito (21); um
compressor (22) fornece ar ao bico atomizador, sendo a vazfo controlada por uma
valvula que possui um mandmetro de Bourdon (23) e medida por uma placa de orificio
(24), ligada ao mandmetro de tubo em U (25); no decorrer do processo sfo retiradas
amostras por um coletor tipo seringa (26), que se encontra no corpo do leito; na saida do
leito existe uma tubulac@o (27) que permite a passagem do ar para o ambiente; no final
do processo as particulas sdo descarregadas por um orificio {(21) que se encontra na base

angulada do leito.
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3.3 Método Experimental

{ 3.31 peracao do Processo de Recobrimento

Na etapa de montagem do equipamento escolhe-se a posi¢do do bico atomizador
com a qual se quer trabalhar, como mostrado na Figura 3.2.

O processo inicia-se com o fornecimento de ar de jorro através de um
compressor, para © equipamento vazio; este ar é aquecido por um conjunto de
resisténcias que se encontra na linha de alimentacio de ar do equipamento. O
aquecimento ocorre até que a temperatura atinja o valor de 70°C, o que leva
aproximadamente 15 minutos.

Apos este periodo, fecha-se a valvula da linha de alimentacéio de ar de jorro, para
que se possa carregar 0 equipamento com uma massa de placebos previamente pesada. A
partir deste momento, abre-se a vilvula e ajusta-se uma vazio de trabalho pré-
estabelecida, que permite alcangar o jorro estavel,

O proximo passo, € a atomizagiio da suspensiio de recobrimento. A suspenséo é
bombeada com uma vazfio constante, por uma bomba peristdltica para o bico
atomizador. Na outra entrada do bico atomizador passa-se ar de atomizagio com uma
vazio pré-estabelecida; entdio a suspensiio de recobrimento ao se encontrar com o ar de
atomizagfio, na regido interna do bico atomizador, sofre uma pulverizagio. Esta
suspenso pulverizada € injetada no interior do equipamento.

Durante o processo de recobrimento dos placebos, sfo refiradas amostras em
intervalos de tempo constantes de 10 minutos. As amostras sdo coletadas através de um
amostrador que se encontra na parte retangular do equipamento, sendo os placebos
coletados da fonte do jorro. As amostras recolhidas sdo pesadas em uma balanca
analitica, para verificar-se a sua cinética de crescimento.

O processo de recobrimento dos placebos tem uma duracdo de 70 e 90 minutos,
tempo que depende da vaz#o de alimentacfio da suspensio de recobrimento. Apds este
periodo, desliga-se o sistema de atomizacfo da suspensdo ¢ deixa-se o leito de placebos
jorrando por aproximadamente 5 minutos. Em seguida, desliga-se o sistema de
alimentagfio do ar de jorro e se faz a descarga dos placebos, por meio de um orificio que

se encontra na base angulada do equipamento.
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3.3.2 Condic¢des do Processo

As condi¢des de operacgio, para que se obtivessem processos de recobrimento
bem sucedidos, foram determinadas experimentalmente, ao longo de varios ensaios
preliminares, verificando-se os valores minimo e méaximo, para as trés varidaveis a serem
estudadas durante o processo de recobrimento.

As condi¢des de operaciio sdo apresentadas na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 - Condic8es de Processo

Variaveis CondigBes de Processo

T, (°C) 70
M, (g) 1800
0 50°

W (ml/miny 10e 15
Py (psi) 2025
W, (kg/min) 1,77 ¢ 1,91

3.4 Planejamento Fatorial

Os dados experimentais da cinética de crescimento da pelicula sobre os placebos,
foram obtidos para cada uma das trés posicSes de adaptacio do bico atomizador ao lgito.
O nimero total de experimentos realizados foi 24, sendo 8 experimentos para cada
posicio de atomizagBio. Os dados experimentais obtidos foram a massa das amostras
coletadas em funcfio do tempo do processo. Graficando m , x t verificou-se que a massa
adicionada aos placebos cresce de maneira linear; decidiu-se, entfio, usar a inclinagdo do
gjuste dos pontos experimentais para analisar ¢ comportamento da cinética de
crescimento da pelicula, para os diferentes valores das varidveis do processo

A fim de quantificar a influéneia das varidveis no processo de recobrimento,
recorremos a Estatistica, utilizando a técnica do planejamento fatorial, de acordo com
Barros Neto, Scarminio e Bruns, (1995) (ver Anexo A). Para este tratamento estatistico,

as variaveis que influenciam no processo sfo denominadas de fatores e a quantificagio da
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influéncia de um fator é denominado de efeito. Para executar o planejamento fatorial,
definem-se os niveis em que cada fator serd estudado, ou seja, um nivel minimo ou
inferior e um nivel maximo ou superior para cada fator. Os niveis superior ¢ mferior
adotados para os fatores P,, W, e W, estfio na Tabela 3.4, onde mostram-se os valores

dos fatores e o seu nivel correspondente.

Tabela 3.4 - Valores dos Fatores Utilizados no Planejamento Fatorial € seus Niveis

Superior e Inferior

Fatores Niveis

~ Superior (+)  Inferior (-)

Pressdio de ar de atomizaco (psi)

Py 25 20
Vazio da suspensdo (ml/min)
W, 15 10

Vazéo do ar de jorro(kg/min)

W, 1,91 1,77

Os experimentos foram realizados sem repeticio, admitindo-se que os efeitos
principais dos fatores P., W, e W, sfo suficientes para descrever adequadamente a
resposta, ou seja, como K estd variando em funcio destes fatores. Dessa maneira, para
fazer a estimativa do erro experimental, foram utilizadas as interacdes de dois e trés
fatores. Como o plangjamento é 2°, hd trés interacBes de dois fatores € uma de trés.
Estas interagGes fornecem um erro experimental com quatro graus de liberdade. Com a
finalidade de saber se os efeitos dos fatores sfio significativamente diferentes de zero,
empregou-se o teste t de Student no nivel de 95% de confianga e determinaram-se os

intervalos de confianga para os fatores principais.
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NOMENCLATURA
A Area superficial (m")
Cs Concentrag@o de solidos na suspensdo (% em peso)
d Didmetro (m)
m Massa (g)
M, Massa de amostra (g)
M, Carga de Placebo Utilizado no processo (g)
n Numero de particulas (--)
p Presséio (psi)
W.  Vazfo de ar de atomizacio (Kg/min)

W, Vazio do ar de jorro (kg/min)

W, Vazio da suspensio de recobrimento (ml/min)
T Temperatura (°C)

vV Volume (m’)

Letras Gregas
n Eficiéncia de adeso (--)
8 Anguio da base angulada do leito (--)

o Massa especifica (kg/m’)

Subscritos
ar ar de atomizacao

c parte cilindrica do placebo

e esfera
ar de jorro
p placebo

pa parte parabolica do placebo
S suspensdo de recobrimento

- meédia
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CAPITULO 4

RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO

4.1 Ensuios Preliminares do Leito de Jorro

-
e

Antes dos ensaios para recobrimento dos placebos, foram feitos testes com o leito
de jorro para caracterizar a sua fluidodindmica. Os testes foram realizados para a base
angulada com dois dngulos diferentes, de 50° e 55°. As Figuras 4.1 ¢ 4.2 mostram a
queda de pressdo no leito (AP)) versus a vaziio de alimentacéo do ar de jorro (Wy). Os
testes com a base angulada de 50° foram os que forneceram melhores resultados, em
termos da estabilidade do leito e do atrito entre os placebos, pois com o angulo de 50°
os placebos tém uma taxa de circulacfio adequada e nfio ha muito desgaste e quebra dos
placebos, devido ao atrito entre si e com a parede do equipamento. Logo, o processo de

revestimento foi realizado com a base de angulo 50°.
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Figura 4.1 - Fluidodindmica do Leito de Jorro com Base Angulada de 55°
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Figura 4.2 - Fluidodindmica do Leito de Jorro com Base Angulada de 50°

Também foi feita a caracterizagdo da fluidodindmica do leito de jorro quando o
bico atomizador de suspensdio encontrava-se na entrada do ar de alimentag@io do jorro,
ou seja, no fundo do leito. Constatou-se gue a presenga do bico atomizador no fundo do
leito nfo aliera a sua fluidodindmica, obtendo-se ¢ regime de jorro estavel, como pode-se

observar na Figura 4.3.
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Figura 4.3 - Fluidodindmica do Leito de Jorro com Base Angulada de 50° ¢ Bico

Atomizador no Fundo
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Com relagiio & localizacio do bico atomizador na base angulada, decidiu-se
realizar os ensaios de recobrimento dos placebos posicionando-o na metade da parte
inclinada da base angulada, pois quando ele encontra-se localizado no inicio da parte
inclinada da base angulada, ou seja, nas proximidades da entrada do ar de jorro, a
dindmica ¢ a estabilidade do jorro sfio afetadas, principalmente quando se trabalha com
uma pressdo de ar de atomizacio mais clevada. Com o bico atomizador localizado na
metade da base angulada, ndo foram verificadas alteraces na fluidodindmica do leito.

A andlise da fluidodindmica para o atomizador acima do leito mostrou resultados
satisfatorios, tendo-se obtidos o regime de jorro estavel para a faixa de valores das

variaveis de processo utilizada neste trabatho.

4.2 Andlise das Diferentes Posi¢cbes de Atomizacéo

4.2.1 Atomizacdo Base Angulada do Leito

Na atomizacfio da suspensfio feita pela a base angulada do leito, a cinética de
crescimento da massa aderida aos placebos € mostrada nas Figuras 4.4 a 4.9, sendo
funcdo das varidveis do processo. Observando essas figuras, nota-se que ndo ha grande
diferenga no crescimento da pelicula adicionada aos placebos, quando se utilizou os dois
valores extremos das varidveis W, ¢ P,. Porém a varidvel W, mostrou que ha uma
diferenca de massa aderida aos placebos bastante significativa, quando se usam os
valores maximo e minimo de W, sendo obtida uma significativa alteragio no crescimento
maior da pelicula para W, maximo.

Os graficos da cinética de crescimento dos placebos contém os dados
experimentais apos 20 minutos de processo, momento em que ja se formou uma
finissima camada de pelicula em torno dos placebos, sendo um crescimento regular e
linear.



Capitulo 4 - Resultados Obtidos e Discusséo

{ Mo = 1800 g ! Par = 25 psi
| Ws = 10 mimin @ ?
| Wig = 1,77 kgimin 3 Par=20pst

0.263
i np =7.2883E-005 * t+ 0.254402
T ® Regressao = 0895401
= . mp=813559E-005 * t+ 0.252192

1 7 Regressdo = 0.§15254
= /
=@ P
g 0260 - & -
o /,/
£ e O @
& e -
E - s
8 7 y
Uo') 0.258 - /// P
k<

@ Z
o
3 - /
3 //
- .
o
& 0255 T
= -
'//;
0,253 oo ; : 3 . -
.00 20.00 4£0.00 60.00 80.00 10000
Tempo {min)

Figura 4.4 - Variacfio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Efeito da Pressfio do Ar de Atomizacio

R —

= 1800 g )
Ws = 10 mifmin ‘ % Par =25 psi

| Wy = 1,91 kghmin Ly parsz0ps
E— e i
0270
mp = 3871246005 71 + 0.259567 ®
Regressdoc = 9.962028
| . mp= 5827855005 7 t+ 0255915
0.268 * Regresséio = 0.973859 //
T
-

. ///
=2 -
5 o
§ 0285 - -
£ -
EEE_ & %
8 //
9 0263 o
k=l
= $/ @
& P
£ L L
2 D280 — -
H »
= "
= -

02.258

0.255 ; :

0.00 20,00 40.00 60,00 86.00 100.00
Tempo (min}

Figura 4.5 - Variagio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Efeito da Pressdio do Ar de Atomizagio



Capitulo 4 - Resultados Obtidos e Discusséo

Cmo=1sp0g | -
Ws = 10 milmin | I & Par=itpw
Wa = 1,91 kg/min | T par=20pst
0.27G
& mp=08TIZ4E0ES T |+ 0,250567 s
Regressdo = 0,.952028
., mp=5YZTREE-N05 "1+ 0 256918 o
0,268 - Regressdo = 0.973859 )
&
- ~ /
B 7
o -
% 0.265 - -
é B 3 ,,//@
L+ /’
g 0.3 -
o s 8
© v
=
z T
5 e
2 0.7260 - o
= P
0.258 e
0.255 ! T v i H ;
0.00 2000 40.00 6009 80.00 100.00
Tempo imin}

Figura 4.6 - Variac8o da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Efeito da Vaziio de Solugdo

| Mo=1806g | B We = 5 miivin
| Wg =181 kgimin .
Par = 25 psi i Ws = 10 mlimin
02?0 PP 80 8RR R 0 0
& ™0 =00001371+02508
Regressic = 0.938889
. mp = §87124E-005 * ¢ + 0.269567
* Regressfo = 0.962028
—
=
@ 0.268 - S
o & 7@
£
T
& -
£
< 4
Q
(3
3 0b2es P
< S
=
= % v
g
[3 a
@ s
oo 0283 .
= & .
0.260 : . :
26.00 40.60 60.00 80.0G 100.00

Tempo (min)

Figura 4.7 - Variagfo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Efeito da Vazdo de Solugo



Capitulo 4 - Resultados Obtidos e Discussao

i Mo=1800g % & - Wg =191 kgimin
| Ws = 1D mifmin | i :
Par=23pst | § - W = 1.77 ka/min
027G
@ mp=S37124E-005 ~ 1 + 0.258567
Regressio = 0.862028 &
o mp = 7.28813E-005 * t + 0.254402 -~
Regressdo = 0.895401 -
G288 — e
— o
2 e
@ ~
g -
~
= o~
£ 0265 -
T //
<% & o
=3 P
g
2 0283 -
8 . o~
T E // %
s ’
= P
G A
k= e
5 o260 G
% o
B Pt
L] L
= o
0.258 - e
0.255 ; ; ;
G.00 20.00 40.00 80.00 80.00 100.08
Tempo {min)

Figura 4.8 - Variacio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Vazio do Ar de Jorro

TMo=1s00g - -
W = 15 mdimin & Wg=191 kyimis
j Par=23pdl I T g =177 kgimin
0.273
& mp 000013 "t 02508
Regressiio = 0 935588
T o mp = G.000165385 * ¢+ 0.260269
Regressio = 0961058
=) 0.270 — £
- P
@ r
[=3
g 7
£
a :
E 0263 ......... //
<3 s . »
154 Vi
@ s
5 /
B e
= o Ths 1 =1 S -
g 0.265 %
<
= Ay e
[:3 -
(o
= 0263 -
&®
0.260 y ; ! 7 i
.00 20.00 40.00 80.60 80.00 100.00
Tempo (min)

Figura 4.9 - Variacdo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influénceia da Vazio do Ar de Jorro



Capitulo 4 - Resultados Obtidos e Discussao 59

Para essa posi¢do de atomizagfio, foi executado um planejamento fatorial que ¢
analisado a seguir. O sinal positivo do efeito de P, indica que, quando P, estd em seu
nivel superior, maior € o coeficiente de crescimento, K. Este resultado ¢ verificado na
Tabela 4.1. Isto provavelmente ocorre devido a regiio onde encontra-se o bico
atomizador ser de baixa porosidade, ou seja, bem compacta. Logo, guando se esta
trabalhando com o valor de P,, mais elevado, ha um aumento da porosidade em torno do
bico atomizador, e os placebos adquirern um movimento mais aleatdrio e rapido nesta
regifio, o que permite um melhor recobrimento com maior crescimento. Visualmente,
observou-se também uma melhor qualidade superficial da pelicula formada sobre os
placebos para maiores P

Os placebos passam um maior nimero de vezes na regifio onde se encontra o bico
atomizador, quando W, tem um valor mais elevado, recebendo uma quantidade maior de
suspensdo de recobrimento. Desta maneira, espera-se que para uma maior taxa de
circulagdo ocorre um crescimento mais acentuado da pelicula. Porém, o valor do efeito
para o fator W, indica que, quando W, esta no seu nivel superior, menor ¢ o coeficiente
angular de crescimento da pelicula durante o processo. A Tabela 4.1 mostra o valor do
efeito negativo para a varidvel W,. Portanto, conclui-se que para altos valores de W,
deve acontecer um atrito mais intenso entre os placebos, causando desgaste mais
acentuado na superficie da pelicula aderida aos placebos, levando a uma diminuiciio de
K.

O efeito do fator W, no recobrimento dos placebos mostrou que o coeficiente
angular K ¢ maior quando W, esta em seu nivel superior. Logo, & medida que mais
adiciona-se suspensdo de recobrimento sobre os placebos, maior o crescimento da
pelicula. Esse comportamento € o esperado, ja que se estd adicionando uma maior
quantidade de solugo por unidade de tempo.

Na Tabela 4.1 estdo colocadas as condigOes em que os experimentos foram
realizados e as respostas geradas, ou seja, o coeficiente de crescimento K. S#Ho
apresentados, também, os efeitos dos fatores e seus intervalos de confianca, além da
estimativa do erro experimental com quatro graus de liberdade. Verifica-se, através dos
intervalos de confianga, que o unico fator ou variavel significativa para o processo de
recobrimento € a vaz#o da suspensfo. Isto nio quer dizer que as outras varidveis ndo
influenciam o processo, mas que t€m um grau de influéncia muito menor em relacfo a

vazdo de suspensio, para as condiges estudadas. Através dos valores dos efeitos, pode-
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se verificar a grande diferenca entre esses valores, demonstrando a importincia da

varigvel W..

Tabela 4.1 - Coeficientes de Crescimento e os Efeitos dos Fatores para Atomizagio na

Base Angulada
P W, W, Kx 10° Fatores Efeito x 10° Intervalo de
confianca
8,52 Pur [ +10,17 (-2,63 ; 4,05) NS
+ - - 7,29 Wi [+16,70 (3,37 ; 10,04) S
-+ - 14,57 W, [-]0,64 (-4,16:25,13) NS
+ o+ - 16,29 P W [-]082 o
-+ 5,93 P W, [+1047 —
+ -+ 9,87 W W, [-]0,82 —
-+ o+ 14,57 P, W.W, [-12,12 -—
+ o+ o+ 13,00
Kx10° 11,26
Erro Experimental x 10° +3,34

A analise dos graficos da cinética de recobrimento mostra o mesmo resultado

obtido da analise estatistica, apesar dessa analise indicar a tendéncia do aumento de K

quando as varidveis Wy, P, ¢ W, estdo com valores elevados. Portanto, trabathando com

atomizac@o na base angulada, o crescimento da pelicula € maior para altos valores de

vazio da suspensio, desde que ndo ocorra encharcamento e aglomeragdo. O valor de W,

ndo deve ser muito acima do jorro minimo para nfo provocar desgaste excessivo do

revestimento. A pressdo do ar de atomizacfio deve ser elevado, também dentro dos niveis

em que ndo alteram a fluidodindmica do leito. Maiores P, provocam melhor

espalhamento das gotas atomizadas, aumentando a area de exposicdo dos placebos a

atomizacdo.
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4.2.2 Atomizacdo no Topo do Leito

Na atomizaco da suspens@o de recobrimento no topo do leito, o bico atomizador
fica localizado um pouco acima da fonte do jorro. Esta regido € de alta porosidade; logo,
os placebos tém um movimento rotacional ¢ bastante aleatorio. Devido a isso, espera-se
que o revestimento seja uniforme. Para a alimentacéio do ar de jorro com uma vazio alta,
ha uma maior probabilidade de que as goticulas da suspensic atomizadas sequem antes
mesmo de atingir os placebos e sejam arrastadas pelo ar para fora do equipamento.
Assim, valores muito altos de W, favoreceriam a elutriaco.

As Figuras 4.10 a 4.15 ilustram os dados experimentais do crescimento da pelicula
em fungfio das varidveis do processo. Como se observa através desses graficos, o
crescimento da pelicula praticamente ndo ¢é afetado pelos valores das varidveis W, e Py,
A varidvel W, foi a que mais influenciou o crescimento de massa dos placebos.

Fot verificado aqui também a formacfo da pelicula aderida aos placebos, apds 20

minutos de processo tem um crescimento regular e linear.

. Mo=1800g

i
i = Par=25 psi |
I We=15mbmin | o i
LWy = LTT kg & Pa=20ps |
G273
. mp = G.00021 " t+0.258
" Regressio = 0.975664
» MP=0000145714  { + (258943
Regressic = 0.885354
5 0270 -
e P
s S e
B
.% &
£ 0.268 - )
o ¥
3 .
° 5
k] e x4
= A -
5 0265 P
- S
=1 e
@0
o
= 0263 '
&
0.260 : . : :
20.60 40.00 50.60 80.00
Tempo {min)

Figura 4.10 - Variagio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Pressfo de Atomizagio
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Figura 4.11 - Variacdo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo
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Figura 4.12 - Variagdo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo
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Figura 4.13 - Variacdo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Vazfo de Solugéo
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Figura 4.14 - Variacdo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéneia da Vazio do Ar de Jorro
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Figura 4.15 - Variagfo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Vazdo do Ar de Jorro

Para as condigbes deste trabalho, os sinais dos efeitos de W,, W, e¢ Pa
apresentaram o mesmo comportamento da atomizago na base angulada.

O calculo dos efeitos dos fatores ou varidveis do processo, mostram que o valores
de K é mais elevado quando W; estd em seu nivel superior, e os efeitos de P, e W, niio
sfio significativos em comparacgio ao efeito de W,. A Tabela 4.2 apresenta as condi¢des
nas quais os experimentos foram realizados, as resposta geradas, os efeitos dos fatores e

os intervalos de confianca.
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Tabela 4.2 - Coeficientes de Crescimento ¢ os Efeitos dos Fatores para Atomizacho

Topo
P, W, W, KxI10 Fatores Efeito x 10° Intervalo de
confianca
BT b TYT5 T T B T —
+ - - 7,50 W, {+1825 (0,26 ; 16,25) S
-+ - 14,57 W, [-11,89 (-9,19:6,81) NS
+ o+ - 21,00 P, W, [-]11.19 —
- -+ 4,19 PuW, [-10,95 -
+ - 4+ 12,50 W.W, [-]2.31 —
-+ o+ 16,86 P W, W, [-14.83 e
+ o+ 4+ LTI —
Kx10° 11,91
Erro Experimental x 107 + 8,00

A andlise dos graficos da cinética de recobrimento mostra o mesmo resultado
obtido da analise estatistica, apesar dessa andlise indicar a tendéncia do aumento de K
quando as varidveis W,, P, e W, estdo com valores elevados. Logo para a atomizaciio no
topo do leito, o crescimento da massa aderida aos placebos ¢ maior para W, elevado,
porém dentro de certos limites, para que nfio ocorra encharcamento e aglomeragio do
leito. O valor de W, nfio deve ser muito acima da vazfio de jorro minimo, para nfo
causar desgaste excessivo do revestimento e perda de suspensdo por arraste e elutriaco.
A pressdo do ar de atomizagio deve ser suficientemente alta para produzir um
jateamento que atinja um maior nimeros de placebos, mas tem que tomar o cuidado para
ndo exceder-se no valor de P,, cvitando assim que suspensdo se perda por ades@io a

parede.
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4.2.3 Atomizacao no Fundo do Leito

Na atomiza¢o da suspensfio de recobrimento feita pelo fundo do leito, as Figuras
4.16 a 4.21 mostram os dados experimentais do crescimento da pelicula em func¢fo das
varidveis do processo. Essas figuras indicam que ndo ha grande diferenga no crescimento
da pelicula, quando as varidveis P, € W, estdo com valores altos ou baixos. Porém houve
uma diferenca significativa no crescimento quando usou-se W, com valores pequenos ¢
grandes. Os graficos da cinética de crescimento da pelicula, mostram os dados
experimentais a partir de 20 minutos de processo, onde a pelicula passa a ter um

crescimento mais regular e uniforme.
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- Wag= 177 kgimin 2 Par=20ps
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Figura 4.16 - Variacfio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Pressfo do Ar de Atomizacdo
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Figura 4.17 - Variacfio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Pressdo do Ar de Atomizagio
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Figura 4.18 - Variacfio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Vaziio de Scluggo



Capitulo 4 - Resultados Obtidos e Discusséo

2 Ws= 15 miimin

i M 3 i
P Wg = 1,77 kgimin

| Par = 25 psi : 5% We =10 miimin
270
g mp = 0000127428 © 1+ Q260166
Regresso = 0813716 =
w7 b= 9Tt43E-065 " L+ 0.2603 .
Regressdo = 0.954338
& -
o 0268 -~ : //H
£ - d
£ = . p
E— ‘a
[« //
[+ Ve
& o265 B &
- r
R e
= e
8 yd
] &
zﬁg Eid ) s :
& 0283 — P
P
= B
8260 - . - - . :
00 20.00 40.00 80.00 80.00 100.00
Tempo {min}

Figura 4.19 - Variacdo da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéncia da Vazéo de Soligéo
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Figura 4.20 - Varia¢fio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéneia da Vazio do Ar de Jorro
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Figura 4.21 - Variagfio da Massa dos Placebos com o Tempo de Processo

Influéneia da Vario do Ar de Jorro

Os sinais dos efeitos das varidveis W; e W, apresentaram o mesmo
comportamento observado na atomizacfo feita através da base angulada e pelo topo do
leito. Somente a varidvel P,, apresentou comportamento contrario aos demais casos.
Neste caso, a utilizacdo de P,, com um valor elevado, leva a um menor crescimento da
pelicula sobre os placebos. A Tabela 4.3 mostra o sinal negative o efeito de P,.
Provavelmente, o motivo desta observagéo seja que, P, elevado produza um jateamento
com goticulas de tamanho bem pequeno, logo maior a rapidez com que as goticulas da
suspensdo de recobrimento se solidifiquem, antes de atingir a superficie dos placebos.
Como complemento, a suspenséo de recobrimento entra em contato com a corrente do
ar de jorro logo na entrada do leito, onde a temperatura do ar ¢ mais alta, facilitando
ainda mais a secagem das goticulas da suspensio antes de aderir aos placebos.

Na Tabela 4.3 estfo as condigBes em que os experimentos foram realizados e as
respostas geradas; os efeitos dos fatores e seus intervalos de confianga ¢ a estimativa do

erro experimental com quatro graus de liberdade.



Capitule 4 - Resuitados Obtidos e Discussio 70

Tabela 4.3 - Coeficientes de Crescimento e os Efeitos dos Fatores para Atomizagdo no

Fundo
P, W, W, KxI10’ Fatores Efeito x 10° Intervalo de
confianca
- - - 6,17 P [-]0,35 (-3,98:3,29) NS
+ - - 9,71 Wi [+15.54 (1,90:9,17) S
-+ - 14,29 W, [-710.96 (-3,36; 3,90) NS
+ o+ - 12,74 PurW, [+]0.27 —
e 9,40 P W, [-11.35 —
+ -  + 7,09 W,W, [-]0,04 .
-+ o+ 14,29 P..W,W, [+]1,58 —
+ o+ 13,70
Kx10° 10,80
Erro Experimental x 10° + 3,63
[+ ou - ] = sinal do efeito; NS = ndo significativo; S = signiﬁcaﬁvo
TN ;

!
4.3 Comparacdo entre as Posicdes de Atomizacdo
Ve
As Figuras 4.22 a 4.29 mostram que os coeficientes de crescimento K da pelicula
formada sobre os placebos nfio apresentam variacfo significativa para as diferentes
posi¢des de atomizagdo da suspensfo de recobrimento, para determinada condicdo de
processo. A Tabela 4.4 mostra os coeficientes de crescimento, K, obtidos para as trés

posighes de atomizagio.
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Figura 4.22 - Massa Média dos Placebos no Decorrer do Tempo de Recobrimento

Comparagfio entre as Diferentes Posi¢des de Atomizagio
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Figura 4.23 - Massa Média dos Placebos no Decorrer do Tempo de Recobrimento

Comparacfio entre as Diferentes PosicOes de Atomizacho
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Figura 4.24 - Massa Média dos Placebos no Decorrer do Tempo de Recobrimento

Comparagfio entre as Diferentes Posi¢des de Atomizacdo
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Figura 4.25 - Massa Média dos Placebos no Decorrer do Tempo de Recobrimento

Comparacfio entre as Diferentes Posicdes de Atomizagio
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Figura 4.26 - Massa Média dos Placebos no Decorrer do Tempo de Recobrimento

Comparagdo entre as Diferentes Posi¢des de Atomizagfo
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Tabela 4.4 - Coeficientes de Crescimento da Pelicula Aderida aos Placebos

Posicio P.. W, W, K
do bico (psi) (mlmin) (kg/min) (g/min)
Base angulada 20 10 1,91 593x10°
Base angulada 20 10 177 8,52x10°
Base angulada 25 10 1,91  9,87x10°
Base angulada 25 10 1,77 7.29x10°
Base angulada 20 15 1,77 1,46x10™
Base angulada 20 15 1,91 1.46x10™
Base angulada 25 15 1,91 1.30x10™
Base angulada 25 15 1,77 1,63x10
" Topo 20 10 191 4,19x10°
- Topo 20 10 1,77 6,95x107
~ Topo 25 10 1,91 1.25x10"
" Topo 2510 177 7.50x10°
- Topo 20 15 1,91 1,69x10™
© Topo 20 5 1,77 1,46x10"
" Topo 25 15 1,91 1,17x10"
Topo 25 15 1,77 2,10x10"
* Fundo 20 10 1,77 6,17x10°
" Fundo 25 10 1,91 7,09x10°
/ Fundo 20 10 1,91 9,40x10°
- Fundo 25 10 1,77 9,71x10°
- Fundo 25 15 191 137x10°
' Fundo 20 15 191 1.43x10*
. Fundo 20 15 177 143x10°
 Fundo 2515 177 1.27x10"

Os resultados semethantes obtidos para as posi¢Ses de atomizagio mostram que,
para as condigdes de processo utilizadas, caracteristicas do bico atomizador, geometria e
dimensdes do leito, o posicionamento do atomizador nio teve influéncia significativa no

crescimento da pelicula.
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e A{'}é lise da Superficie Recoberta
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Através de observagio visual, verificou-se que os placebos recobertos
apresentaram uma superficie bem uniforme e lisa, quando a atomizacéo foi realizada pelo
fundo e pelo topo do leito. No caso da atomizagiio na base angulada, a cobertura dos
placebos apresentou uma rugosidade maior. Para analisar nfio apenas visualmente a
qualidade do revestimento, foram realizadas medidas da espessura da pelicula formada
sobre os placebos, para um tempo de processo igual a 70 minutos, em microscopio
Optico. Os valores das espessuras encontrados nfio sfo significativamente diferente para
os mesmos valores de W, sendo a maior diferenga 5 um para a menor vazéo ¢ 10 yum
para a maior vazdo de suspensfio. Observou-se através microscopio que em nenhum
experimento houve penetraciio da suspensfo no nucleo do placebo, sendo bastante
visivel e distinta a interface placebo-revestimento. Na Tabela 4.5 estdo as espessuras
médias das peliculas para W, = 10 ml/min e W& 15 ml/min. Verificou-se que, para a
atomizacdo na base angulada, a espessura da pelicula nfio se distribuiu uniformemente em
torno do placebo. Provavelmente, o motivo deste fato seja que o movimento dos
placebos na regifio onde encontra-se o bico atomizador, ndo ser rotativo. A porosidade
baixa faz com que os placebos tenham movimento descendente lento e passem

empilhados na regido de atomizacfio.

Tabela 4.5 - Espessura da Pelicula

Base Anguiada 10 20
Base Angulada 15 30
Topo 10 20
Topo i5 35
Fundo 10 25

Fundo 15 40
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CAPITULO S

CONCLUSOES

A andlise preliminar do equipamento mostrou que o dngulo de 50° forneceu bons
resultados, em termos da estabilidade do leito e do atrito entre os placebos e a parede do
equipamento. Como consequéncia, o processo de revestimento foi realizado com este
dngulo da base do leito.

A presenca do bico atomizador no fundo do leito nfio alterou a sua
fluidodindmica, para as condi¢Ses de processo estudadas.

Para o bico atomizador localizado no inicio da parte angulada do leito, o
jateamento da suspensfo afetou a fluidodindmica do leito, pois houve formacfo de uma
grande zona de vazio nesta regifio, alterando a estabilidade do jorro, principalmente para
o valor mais alto de P, Utilizou-se, entdio, a posi¢cdo de encaixe que fica na metade da
base angulada, onde nfio ocorreu o problema de alterar a fluidodindmica do jorro.

Através da andlise estatistica, que gerou os valores dos efeitos das variaveis
conclui-se que:

— Para a atomizagio na base angulada e no topo do leito, os efeitos de Pyre W,

sdo positivos, isto €, para essas varidveis em seu nivel superior, ocorre um
maior crescimento da pelicula aderida aos placebos. Ja para o efeito de W, o
valor foi negativo, indica que para W, em seu nivel superior, o crescimento da
pelicula diminui.

— Na atomizagfo pelo fundo do leito, o crescimento da pelicula diminui quando

o valor de Py, estd em seu nivel superior, mas com respeito aos efeitos das
variaveis W, e W, o crescimento da pelicula apresentou o mesmo
comportamento da atomizagdo base angulada e topo do leito.

A vazo da suspensio de recobrimento (W) fot a varidavel que mais influenciou o
processo de recobrimento para as trés posigdes de atomizagfio, sendo a Unica varidvel a
demonstrar efeito significativo para o processo de recobrimento nas condigbes aqui
estudadas.

Obteve-se uma relagio linear de crescimento da massa aderida aos placebos com

o tempo, sendo o coeficiente de crescimento (K} fungfio das varidveis de processo, ¢
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principalmente da vazo de suspensfio (W,). A pelicula formada sobre os placebos
passou a ter um crescimento regular ¢ uniforme a partir de 20 minutos de processo.

Quando a atomizagdo ocorreu no topo € fundo do leito, a pelicula formada sobre
os placebos apresentou uma superficie lisa e uniforme. Enquanto que, para a atomizacio
na base angulada, a pelicula ficou com uma aparéneia rugosa. Também, para esta
posiclio, a espessura da pelicula nfo se distribuiu uniformemente em torno dos placebos.

Os resultados experimentais mostraram também que, para as tr€s posi¢es de
atomizacdo, ndo houve uma diferenca acentuada do crescimento da massa adicionada
aos placebos para a faixa em que as varidveis W,, W, ¢ P, foram estudadas.

Através desse estudo concluimos que para as condi¢fes de operagfo adequadas,
¢ valores de W,, W, e P, que permitam a manutencio do regime fluidodindmico, as trés
posi¢cdes de atomizagio estudadas forneceram resultados satisfatérios de cinética de

crescimento e qualidade da pelicula no recobrimento.
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CAPITULO 6

SUGESTOES PARA PROXIMOS TRABALHOS

No decorrer da realizagfio deste trabalho de tese e em fungdo da literatura, foram

verificados alguns aspectos que podem contribuir para o melhoramento do processo de

recobrimento. Logo para trabathos futuros sugere-se:

Utilizar na base angulada de um leito de jorro dois atomizadores, para
melhorar a distribuicdo de massa adicionada as particulas, e tornar o processo
de recobrimento mais rapido.

Colocar um sistema de arrefecimento na entrada do ar de alimentagfio do
equipamento, para que possa-se trabalhar em condigio mais branda de
temperatura, e verificar o efeito dessa variavel no processo de recobrimento.
Utilizag#io de psicrometro para verificacio da umidade do ar de entrada e saida
do leito, a fim de estudar a influéncia da condi¢fo de secagem na eficiéncia do
processo.

Adaptar um filtro na saida do leito, para coleta da solu¢io de recobrimento
elutriada e p6 formado pelo atrito entre as particulas. Isto € necessario para
que possa-se quantificar o que estd se perdendo durante o processo de
recobrimento.

Utilizar um sistema que faca o monitoramento dos ciclos das particulas no
leito. A importincia desse monitoramento € estimar o tempo do processo
necessario para atingir uma determinada quantidade de massa sobre as
particulas.

Ha possibilidade de que a massa média inicial das particulas colocada no
equipamento sofra alterag8o, causada pela secagem ¢ desgaste das particulas
antes de iniciar o recobrimento. Para saber-se a verdadeira massa média das
particulas € conveniente coletar uma amostra antes de iniciar a atomizagio da
suspensio

Trabalhar com faixas mais amplas das condi¢es de operagio.

Verificar o resultado para escalas de processo maiores.
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ANEXO A

PLANEJAMENTO FATORIAL

Quando se deseja realizar 0 estudo de um ou mais pardmetros em um
experimento os métodos estatisticos mais eficientes de andlise sdo, em geral, os
planejamentos fatoriais (Box, Hunter ¢ Hunter, 1978; Barros Neto, Scarminio e Bruns,
1995).

A primeira coisa a fazer, no planejamento de um experimento, é determinar quais
sdo os fatores e as respostas de interesse para o sistema que se deseja estudar. Os
fatores, isto €, as varidveis controladas pelo pesquisador, tanto podem ser qualitativos,
como quantitativos. Dependendo do problema, pode haver mais de uma resposta de
interesse. A quantificacdo da influéncia de um certo fator € denominado de efeito.

Um planejamento fatorial requer a execucfio de experimentos para todas as
possiveis combinagdes dos niveis dos fatores. Cada um desses experimentos, em que o
sistema € submetido a um conjunto de niveis definidos, ¢ um ensaio experimental. Em
geral, se houver n; niveis do fator 1, m, niveis do fator 2, ..., e mx do fator k, o
planejamento serd um fatorial n; X my X ... X m. Isto ndio significa obrigatoriamente que
serfio realizados apenas n; X m; X ... X ng experimentos. Este ¢ um nimero minimo para se
ter um planejamento fatorial completo. Pode-se repetir esses ensaios para se ter uma
estimativa do erro experimental.

Para estudar o efeito de qualquer fator sobre a resposta € preciso fazé-lo variar ¢
observar o resultado dessa variacfio. [sto obviamente mplica na realizacdo de ensaios em
pelo menos dois niveis desse fator. Um planejamento fatorial em que todas as varidveis
séo estudadas em apenas dois niveis €, portanto, o mais simples de todos eles. Havendo
k fatores, isto €, k varidveis controladas pelo pesquisador, o planejamento de dots niveis
rd requerer arealizaco de 2x2x .. x 2= 2¥ ensaios diferentes, sendo chamado por isto
de planejamento fatorial 2.

Quando os ensaios ndo sdo realizados em replicata, a estimativa do erro
experimental € encontrada considerando que a importincia de uma interagio decresca
com o niimero de fatores envolvidos na sua definiciio. Por exemplo, um planejamento 2

contém quatro efeitos principais, seis interagdes de dois fatores, quatro interagdes de trés
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fatores ¢ uma interagdes de quatro fatores, podendo considerar-se que as interagdes de
trés ou mais fatores como flutuagdes aleatdrias, ou seja, ruido embutido nos valores das
respostas. Porém este procedimento exige muita cautela € senso critico por parte do
pesquisador.

A analise por meio de graficos normais é uma técnica alternativa para se tentar
distinguir 0 que é realmente efeito do que ¢€ apenas ruido nos resultados de um
planejamento experimental. Essa técnica, a priori, considera que nenhum dos efeitos
calculados pelo planejamento fatorial exista, isto é, que o verdadeiro valor de cada efeito
seja zero ¢, portanto, os seus valores numéricos reflitam apenas erros aleatérios das
medidas dos experimentos. Essa consideracfio ¢ chamada de hipotese nula. Os graficos
normais serviro para avaliar a veracidade dessa hipotese. Os valores dos efeitos sfo
considerados provenientes de uma amostra aleatdria retirada de uma distribuicfio
aproximadamente normal, com média populacional zero.

Tragando o grafico dos efeitos em um pape! de probabilidade normal, testa-se a
hipotese de que os efeitos ndo existem. Onde cada efeito € associado a um valor de
probabilidade acumulada. Os pontos centrais desse gréafico, que ajustam-se muito bem a
uma reta, cuja interse¢do com a probabilidade acumulada de 50 % ocorre praticamente
sobre o ponto zero do eixo das abscissas, onde encontram-se os valores dos efeitos,
confirmando que faz sentido considerar esses pontos como vindos de uma populagio
normal de média zerc. Em outras palavras, esses pontos representam "efeitos” sem
qualquer significado fisico.

O mesmo ja ndo pode-se dizer dos outros valores, que estfo identificados de
acordo com o efeito que representam. Dificiimente esses pontos tdo afastados da reta
sejam provenientes da mesma distribuicio de onde vieram os pontos centrais. Eles
devem ser interpretados como efeitos realmente significativos, e tanto mais significativos
quanto mais afastados estiverem da regifio central, seja para esquerda ou para direita.

A Figura A.1 mostra um exemplo de um grafico normal, onde os pontos A, B, C
e AB sfo considerados significativos. Os outros pontos sobre a reta sfio efeitos ndo

significatives.
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Figura A.1 - Grafico Normal de Probabilidade

Os gréficos normais também podem ajudar a avaliar o grau de ajuste de um
modelo qualquer, relacionado ou ndo com um planejamento fatorial. Um modelo bem
ajustado aos fatos, qualquer que seja a sua natureza, deve ser capaz de representar toda a
informagfo sistemdtica contida nos dados, deixando para os residuos apenas a parte
aleatoria, ou seja, ao ruido embutido nas medi¢des. Um grafico normal desses residuos
deve entfo ser compativel com o aspecto que teria uma amostra aleatéria extraida de um
distribuicio normal de média zero.

A andlise dos resultados de um planejamento fatorial fica muito mais facil quando
se tem um programa computacional para fazer os céleulos necessérios. Barros Neto,
Scarminio e Bruns {(1995) desenvolveram um aplicativo computacional que executa os
calculos necessarios para a andlise de um planejamento fatorial. Este aplicativo calcula a
média global ¢ todos os efeitos principais e de interagfo, faz graficos normais , semi-
normais € constroem modelos aproximados que descrevem o sistema.

O grafico normal e semi-normal executado por este programa, mostra no €ixo
das ordenadas os valores em termos da varidvel normal padronizada, ou seja, tem o
mesmo significado de probabilidade acumulada, e na abscissa exibe os valores dos efeitos
divididos por dois. Para que o modelo aproximado seja considerado satisfatorio o grafico
dos residuos contra as respostas, deve ter uma aparéncia aleatéria, da mesma forma, o

grafico normal dos residuos deve ter um comportamento mais ou menos retilineo.
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A seguir apresentam-se as listagens do programa para cada uma das posicdes de
atomizacio estudadas. Note-se que a ordem de grandeza dos valores de K ¢ dos efeitos
éde 107
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ATOMIZACAO BASE ANGULADA

**% VALORES DAS RESPOSTAS PARA 0OS ENSAIOS ESPECIFICADOS.....:

{1) = B . 5246
a = 7.2881
b = 14,571
ab = 16.28¢6
C = 5,9279
ac = 9.8712
bc = 14.571
abc = 13.000

ESTIMATIVA DOS EFEITOS:

I = 11.2550
A = L1127
B = 6.7041
AB = —-.6407
C = -.8249
AC = L4734
BC = -.8181
ABC = -2.1165
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GRAFICO NORMAL DAS ESTIMATIVAS
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##+ ESPECIFIQUE OS EFEITOS QUE DEVEM SER INCLUIDOS NA MODELAGEM
DA RESPOSTA:

ESTIMATIVA DCS EFEITOS:

I = 11.2550 ZERAR ? [S/N] n
A = L7127 ZERAR ? [S/N] s
B = 6.7041 ZERAR ? [S/N] n
AB = -.6407 ZERAR ? [S/N] s
C = -.8249 ZERAR ?  [S/N] s
ac = L4734 ZERAR ? [S/N] s
BC = -.8181 ZERAR ? [S/N] s
ABC = ~-2.1165 ZERAR ? [S/N] s

VALORES DOS EFEITOS QUE SERAO INCLUIDOS NA MODELAGEM:

I = 11.2550

A = L0000

B = 3.3520

AB = .0000

c = L0000

AC = L0000

BC = .0000

ARBC = .0000

RESULTADOS DA MODELAGEM

ENSATO  RESPOSTA RESPOSTA PREVISTA RESIDUOC
(1} 8.524¢6 7.9029 L6217
a 7.2881 7.9029 -.6148
b 14.5710 14,6070 -.0360
ab 16.2860 14.6070 1.6790
c 5.9278 7.9029 ~1.9750
ac 9.8712 7.9029 1.9683
bc 14.5710 14.6070 -.0360

abc 13.0000 14.6070 -1.6070
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ATOMIZACAO TOPO

*x% VALORES DAS RESPOSTAS PARA OS5 ENSAIOS ESPECIFICADOS.....:

(1) = §£,949]1
a = 7, 4999
o) 14.571
ab = 21.000
c = 4,1892
ac = 12,500
be = 16.857
abc = 11.714

ESTIMATIVA DOS EFEITOS:

I 11.9100
A .5369
B = 8.2510
A
C

I
[

B = -1.8939
= -1.1900

AC = ~.9530
BC = -2.3101
ABC = -4.8330
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##* ESPECIFIQUE OS EFEITOS QUE DEVEM SER INCLUIDOS NA MODELAGEM
DA RESPOSTA: '

ESTIMATIVA DOS EFEITOS:

I = 11.9100 ZERAR 2 [8/N] n
A = 1.2685 ZERAR ? [S/N] n
B = 4.1255 ZERAR ? [S/N] n
AR = -.9470 ZERAR ? [S/N] n
C = ~.5950 ZERAR 2 [8/N] s
AC = -.4765 ZERAR ? [S/N] s
BC = -1.1550 ZERAR ? [S/N] n
ABC = -2.4165 ZERAR ? [S/N] n

VALORES DOS EFEITOS QUE SERAO INCLUIDOS NA MODELAGEM:

I = 11.91006

A = 1.2685

B = 4.1255

AB = ~.9470

C .0000

AC = L0000

BC = ~1.1550

ABC = -2.4165

RESULTADCS DA MODELAGEM

ENSAIO  RESPOSTA RESPOSTA PREVISTA RESIDUO
(1) ©.9451 6.8306 .1185
a 7.4995 6.4284 1.0715
b 14.5710 14.4525 .1185
ab 21.0000 19.9285 1.0715
c 4.1892 4.3077 ~.1185
ac 12.5G060 13.5715 -1.0715
bc 16.8570 16.9755 -.1185

abc 11.7140 12.7855 -1.0715
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*** VALORES DAS RESPOSTAS PARA OS ENSAIOS ESPECIFICADOS

1)

TN~

i

ATOMIZACAO FUNDO

6.1712
9.7143
14.28¢6
12.743
9.4048
7.0530
14.286
13.7060

ESTIMATIVA DOS EFEITOS:

i

10.9248
-.2244
5.6579
-.8401

. 3923
-1.2245
.0862
1.7030

------
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GRAFICO NORMAL DAS ESTIMATIVAS

GRAFICO SEMI-NORMAL DOS VALORES ABSOLUTOS DAS ESTIMATIVAS
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*#% ESPECIFIQUE OS EFEITOS QUE DEVEM SER INCLUIDOS NA MODELAGEM
DA RESPOSTA:

ESTIMATIVA DOS EFEITOS:

I = 10.9248 ZERAR ? [S/N] n
A = -.1122 ZERAR ? [S/N] s
B = 2.8290 ZERAR ? [5/N] n
AB = -.4200 ZERAR ? [S/N] =
C = .1962 ZERAR ? [S/N] s
AC = -. 6122 ZERAR ? [S/N] s
BC = L0431 ZERAR ? [S/N] =
ABC = .8515 ZERAR 7 [S/N} s

VALORES DOS EFEITOS QUE SERAC INCLUIDOS NA MODELAGEM:

I = 10.9248

A = .0000

B = 2.8290

AB = .0000

C = .0000

AC = . 0000

BC = . 0000

ABC = .0000

RESULTADCS DA MODELAGEM

ENSAIC  RESPOSTA RESPOSTA PREVISTA RESIDUO
(1} 6.1712 §.0958 ~1.9246
a 9.7143 8.0958 1.6185
b 14.286 13.7538 .5322
ab 12,743 13.7538 -1.0108
e 9.4048 8.0958 1.36%20
ac 7.0930 8.0958 -1.0028
bc 14.286 13.7538 L5322

abc 13.700 13.7538 -.0538
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ANEXOB

ILUSTRACOES DA MONTAGEM EXPERIMENTAL
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Figura B.1 - Bico Atomizador Tipo Duplo Fluido

Figura B.2 - Atomizador na Posi¢io Base Angulada

Vista Frontal
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Figura B.3 - Atomizador na Posigfo Topo
Vista Frontal

Figura B.4 - Atomizador na Posigio Topo

Vista Superior



Anexos

104

Figura B.5 - Atomizador na Posicdo Fundo
Vista Frontal

Figura B.6 - Atomizador na Posicic Fundo
Vista Superior
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Figura B.7 - Leito de Jorro Bidimens

Figura B.8 - Bomba Peristaltica
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Figura B.9 - Montagem Experiment.
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Figura B.10 - Equipamento em Operagéo



