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RESUMO

A operacdo de fluidizacdo tem sido muito utilizada em indmeros processos
industriais nos setores quimicos, alimenticio e farmac€utico em funcdo das suas
caracteristicas vantajosas, que possibilitam um contato bastante efetivo entre a fase sélida e
a fase fluida. No entanto, as condi¢des de operacdo destes processos freqiientemente podem
conduzir ao fendmeno de defluidizacdo ou até ao colapso total do leito. A manutencdo de
condi¢cdes estdveis do regime de fluidizacdo durante processos de recobrimento de
particulas em leitos fluidizados também € de fundamental importancia, pois o excesso de
umidade dentro do leito acaba levando a defluidizacdo. O presente trabalho objetiva aplicar
a metodologia de andlise espectral Gaussiana dos sinais de flutuacdo de pressdo para
monitorar e controlar o fendmeno de defluidizacido do processo de recobrimento de celulose
microcristalina em um leito fluidizado gés-s6lido. O trabalho foi realizado em duas etapas:
1) monitoramento dos regimes de fluidiza¢do operantes durante a evolu¢do do processo de
recobrimento e 2) controle da vazdo de ar e da vazdo de suspensdo utilizando-se
controladores PI. Diferentes condicdes experimentais de massa de celulose, vazdo de
suspensdo polimérica e excesso de velocidade do ar em relagdo a minima fluidiza¢do na
temperatura de 70°C foram estudadas. A evolugado da freqiiéncia média Gaussiana mostrou
claramente as transi¢cOes de regimes de fluidizacdo durante o processo e possibilitou a
defini¢do de uma faixa de regime estavel de 6,0 a 7,0 Hz, que foi empregada como setpoint
range dos controladores para manipular os sinais de comando para o inversor de freqii€ncia
e para a bomba peristltica. A aplicacdo do método de Astrom e Higglund permitiu a
obtencdo dos parametros do controlador PI para o inversor e o método da curva de reagdao
proporcionou uma estimativa preliminar dos parametros do controlador PI para a bomba.
Ensaios de recobrimento da celulose em malha fechada mostraram que a utilizagdo de um
sistema de controle permitiu obter melhores condi¢des fluidodinamicas do leito em relacao
ao processo sem controle. Embora quantidades equivalentes de suspensdo tenham sido
adicionadas em ambos os processos, o regime de fluidizacdo operante com controle era do
tipo borbulhante estavel, enquanto que sem controle o regime era de leito fixo, mostrando
que o objetivo do trabalho em manter condicdes mais estdveis de fluidizagdo durante o

processo foi atingido.

Palavras-chave: fluidizacdo, recobrimento de particulas, defluidizacdo, andlise espectral

Gaussiana, controle PI.
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ABSTRACT

The fluidization operation has been used extensively in many industrial processes
in chemical, food and pharmaceutical branches, because of its advantageous characteristics
that promote an effective contact between the solid and the fluid phases. However, the
operational conditions of these processes frequently lead to the defluidization phenomenon
or to the total collapse of the particles in the bed. The handling of stable conditions in the
fluidization regime during fluidized bed coating processes is very important, because the
moisture content excess can cause the defluidization of the bed. The objective of this
present work is to apply the Gaussian spectral pressure distribution to monitor and to
control the defluidization phenomenon in a fluidized bed coating process using
microcrystalline cellulose as fluidizing particles. The work was performed in two stages: 1)
monitoring of the fluidization regimes during the development of the coating process and 2)
control of the airflow rate and of the coating suspension flow rate using PI controllers. The
experiments were carried out varying solid particle mass, coating suspension flow rate and
excess air velocity in relation to the minimum fluidization velocity in the temperature of
70°C. The Gaussian mean frequency evolution showed the fluidization regime transitions
and it allowed to define a band of stable regime (6.0 Hz to 7.0 Hz), which was used as a
set-point range of the controllers to manipulate the signal of command for frequency
inverter and for the peristaltic pump. The application of Astrdm e Higglund method
allowed obtaining the PI controller parameters to the inverter and the reaction curve method
provided an initial guess of the PI controller parameters to the pump. The experiments of
microcrystalline cellulose coating in closed-loop showed that the use of a control system
allowed obtaining better fluid-dynamic conditions of the bed in relation to the without
process control. Although equivalent amounts of suspension have been added to both
processes, the fluidization regime with control was kept under bubbling stable, while
without control the regime was that of a fixed bed, showing that in order to maintain more

stable fluidization during the process was reached.

Key words: fluidization, coating particles, defluidization, Gaussian spectral analysis, PI

control.
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CAPITULO 1

1.1 Introducao

A operacdo de fluidizagdo tem sido largamente usada em muitos processos
industriais, tanto no campo de sintese de substancias como em operagdes fisicas, tais como:
reacoes de craqueamento catalitico fluido (FCC) no processamento de petréleo para a
obtencdo de gasolina, na producdo de 6xido de etileno, anidrido ftélico, na fabricacdo de
acetonitrila pelo processo Sohio considerado uma das aplicagdes de maior sucesso em
reacoes de sintese envolvendo leitos fluidizados, na producdo de clorosilanos em leitos
fluidizados agitados, na gaseificagdo do carvao e coque, na reducio de 6xido de ferro com
hidrogénio gasoso para a substituicio do processo por alto-fornos, em processos de

adsorc¢do, secagem de sélidos e recobrimento de particulas na inddstria farmacéutica.

A fluidizacdo € efetuada pela passagem ascendente de um fluxo de fluido gasoso
ou liquido dentro de uma coluna contendo um leito de particulas sé6lidas. Este fendmeno
ocorre quando a forca de arraste do fluido sobre as particulas se iguala ao peso das mesmas,
tornando a queda de pressdo no leito constante e sendo numericamente igual ao peso das
particulas dividido pela drea de secao transversal do leito. Na fluidizacdo, as particulas
sOlidas adquirem um estado dindmico de movimento semelhante a um liquido em ebulicdo

através do contato com um gés ou liquido (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

O surgimento das bolhas na fluidizacdo provoca o movimento das particulas
levando a uma intensa mistura dos sélidos no leito, favorecendo assim grandes velocidades
de reacdo em comparacdo com os reatores de leito fixo; altos coeficientes de transferéncia
de calor e de massa devido a temperatura uniforme em grande parte do leito; e tornando a
area da superficie exposta do sélido extremamente larga, contribuindo dessa forma para

operagOes de troca de calor e de massa.

A manuten¢do do regime de fluidizacdo em condicodes estdveis € de fundamental
importancia para a garantia do alto desempenho de processos que envolvem esta operacao,
pois a diminui¢do na qualidade da fluidizacdo, em funcdo do aparecimento de canais
preferenciais, zonas sem movimenta¢do e aglomeracao de particulas, podem conduzir ao

fendmeno conhecido por defluidizacdo. Este fendmeno indesejavel pode implicar na parada
1
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do processo, em perdas significativas na qualidade dos produtos e até mesmo sérios riscos

quanto a seguranga da planta devido ao surgimento de gradientes de temperatura elevados.

Na busca da estabilidade do regime de fluidizacdo, diversos pesquisadores tém
devotado bastante aten¢do ao fendmeno de defluidizacdo, empregando métodos para
detectar o instante inicial da diminui¢do da qualidade do movimento de circulagdo das
particulas, a fim de evitar a aglomeracdo total do leito (van OMMEM et al. 2000;
MALLESTONE; ARENA, 2002; SCALA; CHIRONE, 2006; NIJENHUIS et al., 2007,
BARTELS et al., 2008). A queda de pressdo no interior do leito em regime de fluidizacao,
freqlientemente utilizada em instalacdes industriais, ndo ¢ o método mais adequado para
determinar alteragcdes no comportamento dindmico do leito durante a tendéncia de
defluidizagao, pois este parametro somente sofre alteracdo quando o leito ja se encontra em

condi¢des muito criticas de defluidizacdo (van OMMEM et al., 2004).

A implementacdo de estratégias de controle em plantas de processamento quimico
tem crescido nos ultimos anos em funcdo das fortes competicdes do mercado, do
surgimento de legislacdes ambientais mais rigorosas, da preocupacdo com a economia de
energia e do aumento da demanda de produtos com qualidades severamente especificadas.
Diversos pesquisadores tém desenvolvido modelos dindmicos baseados nas equagOes
fenomenoldgicas ou em modelos empiricos para controlar processos que envolvem
operacdes de fluidizacdo (PHILLIPS et al., 1988; ARBEL et al., 1996; SIETTOS et al.,
1999; SALAU et al., 2008, LIM et al. 2009).

Nas industrias farmacéuticas, onde sao realizadas as operacdes de recobrimento de
pos e tabletes de comprimidos, a demanda por processos automatizados tem crescido
bastante nos ultimos anos, em funcdo da exigéncia do consumidor e dos 6rgdos de
vigilancia sanitdria por medicamentos com certificacdo de qualidade. Os equipamentos
mais utilizados para o recobrimento de particulas nas industrias farmacéuticas sdo:
drageadeiras e tambores rotativos. Os equipamentos de leito de jorro e leito fluidizado nao
sdo muito empregados em func¢do dos seguintes motivos: dificuldades em manter os
regimes fluidodindmicos em condi¢des estdveis; o processamento de grandes quantidades
de material exige um aumento considerdvel no volume de gis e no consumo de energia
para o sistema de aquecimento, além de um projeto cuidadoso da geometria do vaso e do
distribuidor de gas, a fim de se evitar a formacao de zonas mortas no leito e a aglomeragao
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das particulas, fendmenos estes ndo desejados durante operagdes de recobrimento. O
emprego de cada um desses equipamentos depende das caracteristicas de qualidade do

filme de recobrimento que se almeja obter.

A estabilidade do regime de fluidizacao durante a operacdo de recobrimento € de
fundamental importancia, pois dependendo do conteido de umidade dentro do leito, as
forgcas de adesdo entre as particulas provocadas pelo liquido de recobrimento podem tornar-
se fortes o suficiente para provocar o colapso do leito. Segundo Silva et al. (2004), que
realizaram experimentos de recobrimento de celulose microcristalina com suspensao
polimérica a base de Eudragit®, o contetido de umidade das particulas evidencia o colapso

do leito.

A velocidade superficial do gas de fluidizacdo, a vazao de liquido de recobrimento
e a pressao de atomizagdo sdo varidveis de grande influéncia no processo, que refletirdo no

conteddo de umidade dentro do leito, ou melhor, na fluidez do movimento das particulas.

Dentro deste contexto, a proposta desta dissertacdo de mestrado foi implementar
um sistema de controle on-line para o processo de recobrimento de celulose microcristalina
com suspensdo polimérica a base de Eudragit®, a fim de identificar alteragdes na
fluidodinamica do leito fluidizado antes que o fendomeno de defluidizacdo ocorresse,
atuando com ag¢des de controle corretivas pelo aumento da velocidade superficial do gés e
pela reducdo da vazdo de liquido de recobrimento, o que possibilitou a obtencdo de

condig¢des fluidodindmicas mais estdveis em contrapartida com o processo sem controle.

Para a construciao deste sistema de controle, a metodologia de anélise espectral
Gaussiana desenvolvida por Parise et al. (2008) foi utilizada, pois se mostrou muito eficaz
na identificacdo do momento em que o leito estd tendendo a defluidizacdo, através de

medidas de sinais de flutuacdo de pressdo no leito.

A proposta deste trabalho apresenta um enfoque bastante inovador, uma vez que
da literatura pesquisada ndo foram encontrados trabalhos que utilizassem sistemas de
controle on-line para evitar fendbmenos de defluidizacdo em processos de recobrimento de

particulas.
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1.2 Objetivos

A proposta desta dissertacdo de mestrado objetiva a aplicacdo da metodologia de
andlise espectral Gaussiana para o monitoramento € controle on-line do fendmeno de
defluidizacdo no processo de recobrimento de particulas de celulose microcristalina com
suspensdo polimérica a base de Eudragit®. O emprego desta metodologia permitird
identificar varidveis que possam ser controladas por um sistema de controle e com isso
definir sefpoints que garantam a manutencdo da estabilidade do regime de fluidizagcdao

durante o processo de recobrimento.
Em sintese, as etapas desenvolvidas neste trabalho sdo:
« Selecdo e caracterizagido dos materiais solidos;

« Ensaios preliminares para definir as melhores condi¢Ges operacionais do

processo;
« Execucao de ensaios experimentais de umedecimento em leito fluidizado;

« Identificacdo e monitoramento dos instantes iniciais em que o leito tende a

defluidizagdo para os ensaios de umedecimento;
« Execucao de ensaios experimentais de recobrimento em leito fluidizado;

« Identificagdo e monitoramento dos instantes iniciais em que o leito tende a

defluidizagdo para os ensaios de recobrimento;
« Realizacdo de ensaios em malha aberta para a sintonia dos controladores;

« Implementacdo do sistema de controle on-line utilizando-se algoritmo PID
avangado para o processo de recobrimento a fim de evitar a defluidizacdo do leito,
utilizando-se a vazdo de ar de fluidizacdo e a vazdo de suspensdo de recobrimento como

varidveis manipuladas, e a freqiiéncia media Gaussiana como varidvel controlada.



CAPITULO 2

REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo serdo abordados os fundamentos da operacao de fluidizacdo gas-
sOlido, as principais caracteristicas deste tipo de contado sélido-fluido, os diferentes
regimes de fluidizacdo, a natureza das particulas que podem ser utilizadas e os principais
parametros fisicos governantes desta operagdo como a velocidade de minima fluidizacao.
Também serdo abordados aspectos conceituais envolvendo a operacdo de recobrimento de
particulas, bem como alguns trabalhos existentes sobre a aplicacao de medidas de sinais de
flutuacdo de pressdo para identificar o fendmeno de defluidizagdo em leitos fluidizados gés-
solido. Os principais métodos de sintonia de controladores PID sdo apresentados e alguns

trabalhos sobre aplicacdo de controle de processo em leitos fluidizados sdo referenciados.

2.1 Fluidizacao

2.1.1 Fluidizacao: Aspectos conceituais

Leitos fluidizados gds-s6lido caracterizam-se por apresentarem uma distribuicdao
de temperatura uniforme e elevadas taxas de transferéncia de calor e de massa, em fungdo
da grande mistura do material s6lido que é provocada pelo movimento das bolhas de gis. O
fendmeno de fluidizacdo € verificado quando da passagem ascendente de um fluxo gasoso
por um leito de particulas sélidas suportadas por um distribuidor (KUNII e LEVENSPIEL,
1991).

Considerando o escoamento de um gis entre os espacos vazios de um leito de
particulas solidas, a variacdo no sentido crescente de velocidade superficial do gis produz
diversas configuracdes de movimento das particulas ou regimes de fluidizacdo. A Figura
2.1 exibe os regimes de contato existentes em sistemas sdlido-fluido dentro de colunas, em

funcdo do aumento da velocidade superficial do agente que proporciona o0 movimento.

O regime de contato do tipo leito fixo mostrado na coluna (1) é observado quando

a velocidade do gés € suficientemente baixa de modo que as particulas ndo se movimentam.
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Com o aumento continuo da velocidade do gés, comecam a ocorrer vibragdes em regides
restritas e, a partir deste ponto qualquer aumento adicional na velocidade induz ao
aparecimento de bolhas e ao movimento caracteristico da fluidizacdo, pela circulagao
desordenada das particulas no leito. O momento do aparecimento da primeira bolha de gés
na superficie do leito define a velocidade de minima fluidizacdo (un), onde ocorre o
equilibrio da forca de arraste do fluido sobre a particula e o peso das mesmas, e a queda de
pressao no leito passa a ser constante (coluna 2 da Figura 2.1). Em sistemas sélido-liquido,
um aumento da velocidade acima da velocidade de minima fluidizagdo produz um
borbulhamento mais homogéneo com bolhas pequenas, caracterizando uma fluidizacdo do
tipo particulada ou homogénea (coluna 3 da Figura 2.1). Em sistemas gds-sélido operando
com velocidades além da minima fluidizacao, grandes instabilidades podem ser observadas
como um borbulhamento mais intenso, onde as bolhas sdo de diferentes tamanhos, e ha o
aparecimento de canais. Este tipo de movimento do leito é conhecido por fluidizagdao
heterogénea ou agregativa (coluna 4 da Figura 2.1). O regime de fluidizagdo do tipo
slugging é observado em elevadas velocidades do gis e depende da geometria da coluna ou
do vaso de processo utilizado, como pode ser verificado na Figura 2.1 pela coluna 5. Neste
ultimo caso, ocorre um carregamento das particulas pela formacao de bolhas grandes que
chegam a ocupar quase todo o didmetro do leito. Em uma velocidade de gas
suficientemente alta, a superficie do leito desaparece, ocorre um aumento significativo da
porosidade e as particulas sdo arrastadas, uma vez que a velocidade excedeu a velocidade
terminal das mesmas, caracterizando um transporte em fase diluida ou transporte

pneumadtico (KUNII e LEVENSPIEL, 1991).

Minima Fhuidinagia Fhidizagio Visdiig T
] inima b ransporte
Leito Fixo Fhaidizagio | Partiralada Bosbulhante Preamitico

)] ©6)

s ou Liguido
[alta velocidade)

Figura 2. 1 - Regimes de contato sélido-fluido. FONTE: KUNII e LEVENSPIEL, 1991.
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A Figura 2.2 mostra a evolu¢do de como as particulas sdo carregadas de baixo para
cima intensificando assim a mistura na operagdo de fluidizacdo em sistema gés-sélido.
Segundo Kunii e Lenvenpiel (1991), a forma concava da parte mais baixa da bolha que
contradiz a proposta do modelo de Davidson, onde as bolhas seriam esféricas, se deve ao

fato de que a pressdo nesta parte mais baixa € menor do que na fase emulsdo.
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Figura 2.2 - Representacdo do arrastamento de sélidos provocado pelo surgimento de uma

bolha em fluidizac¢do gds-sélido. FONTE: Adaptado de KUNII e LEVENSPIEL, 1991.

2.1.2 Classificacao de materiais particulados em funcio do seu comportamento de

fluidizacao

Geldart (1986) descreveu de forma qualitativa e quantitativa o comportamento de
materiais frente a um processo de fluidizacdo, ou seja, se com uma dada velocidade de gas
o sistema fluidizaria de uma maneira homogénea ou heterogénea. A descri¢do qualitativa
distingui o comportamento da fluidizacdo entre vdrios tipos de materiais e é mostrado
através da Figura 2.3. O grifico mostra que dependendo da densidade do sélido (ps), do gés
(p) e do didmetro médio das particulas (d,), a temperatura ambiente, que existem regides
distintas onde esses materiais se enquadram e manifestam comportamentos diferentes na

dindmica do movimento.

Os materiais pertencentes ao grupo C de particulas de Geldart sdo materiais com
caracteristicas fisicas coesivas, ou seja, as forcas interparticulas sdo maiores do que o fluido

pode exercer sobre a particula, isto acontece porque o tamanho das particulas é muito
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pequeno e as forgas eletrostaticas sao grandes. Na dindmica da fluidizacdo coesiva ndo hd o
aparecimento de bolhas e sim de canais e rachaduras no leito, guiando a uma baixa
intensidade de mistura. Exemplos desses tipos de materiais sdo: farinha, cimento,

bicarbonato de sddio, etc (GELDART, 1986).

Os materiais enquadrados no grupo A expandem-se consideravelmente entre
velocidades acima da velocidade de minima fluidizagdo (unf) € a velocidade de minimo
borbulhamento (up). SAo materiais com diametro médio pequeno e/ou densidade baixa
(menor que 1,4 g/em’). A dindmica do movimento de fluidizagio com aeracdo é
caracterizada pela presenca de pequenas bolhas de gds, que produz rdpida mistura,
assemelhando-se a um liquido em ebuli¢do. Catalisadores usados em reacdes de
craqueamento catalitico fluido sdo exemplos que se enquadram dentro deste grupo

(GELDART, 1986).

As particulas do grupo B de Geldart t€m didmetro médio (d,) e densidade aparente

(pp) nas seguintes faixas:
60 um < d, < 500 wm para p, =4 g/em’
250 um < d,, < 100 wm para pp =1 g/cm3

O movimento de fluidizacdo € caracterizado pelo aparecimento de bolhas no inicio
da velocidade de minima fluidizag@o e essas bolhas aumentam com a altura do leito e com
o excesso de velocidade de gés (up — unyf). A expansdo do leito é moderada e o tamanho das

bolhas € bastante variado. A areia € o tipico particulado desse grupo (GELDART, 1986).

Quando as densidades aparentes e diametros médios sdo grandes a classificacio é
do tipo D de Geldart. Sé6lidos grosseiros como pedras calcdrias e graos de café sao
exemplos encontrados. A fluidizacdo é bastante dificil uma vez que a expansao e a mistura
do leito sdo pequenas. Os materiais do grupo D sdo ditos jorrdveis em fungdo do tipo
particular de movimento de circulagdo das particulas que apresentam, onde um fluxo anular
central no leito é obtido fazendo que as particulas retornem ao fluxo anular continuamente

(GELDART, 1986).
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Figura 2.3 — Diagrama de Geldart simplificado para classificacio de materiais de acordo

com o seu comportamento de fluidizacio. FONTE: GELDART, 1986.

2.1.3 Parametros fluidodinidmicos: queda de pressao e velocidade de minima

fluidizacao

Os parametros fisicos governantes na operagdo de fluidizacdo surgem do balanco
de forcas no inicio do processo, em que ocorre um equilibrio entre a forca de arraste
provocada pelo géds ascendente e o peso das particulas. A partir deste balanco obtém-se a
Equacgdo 2.1 para o célculo da queda de pressdo no leito (AP), parametro este de grande

importancia para o projeto e operacdo de sistemas envolvendo leitos fluidizados.

AP
—— = (16, )(ps-P)g 2.1
me
A expressdo acima relaciona a queda de pressdao no leito com as densidades do

s6lido (ps) e do géds (p), com a altura (L) e a porosidade do leito (&ynf) na minima

fluidizacao.

A Figura 2.4 mostra a evolu¢do da queda de pressdao no leito em funcdo da
velocidade superficial do gds, conhecida como curva fluidodindmica. Segundo Kunii e

Levenspiel (1991) a andlise desta curva € ttil para uma indicacdo grosseira da qualidade da
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fluidizacao, especialmente quando nao se € possivel realizar observacdes visuais, cOmo no
caso de plantas industriais. Pode ser observado da Figura 2.4 o regime de leito fixo, onde a
queda de pressao aumenta linearmente com a velocidade superficial do ar; o regime de
fluidizacao estabelecido onde a queda de pressdo permanece constante; € o transporte em

fase diluida em que a queda de pressao decresce bruscamente.

50 L TR T T TTTTI
| leito fixo =—| —>leito fluidizado |

3 %0 )
E 00T L ap=¥
E 200 1 Ap—.-!.
]
N
é inicio do
H transporte
.é’ 100 .

s0L [ R I 1 1 11111} velocidade terminal ¥;

1 2 3 5 0 2 30 s 10
velocidade superficial do fluido u, {cm/sec)

Figura 2.4 — Curva fluidodinamica: queda de pressdao no leito (AP) versus velocidade

superficial do ar (up). FONTE: KUNII e LEVENSPIEL, 1991.

A qualidade da fluidizacdo pode ser medida também através do indice de
fluidizacao, que relaciona a queda de pressao dividida pelo peso das particulas pela area de
secdo transversal do leito. As Figuras 2.5 (a) e (b) exibem a evolucdo do indice de
fluidizacdo e nota-se o regime de fluidizacdo do tipo slugging e leito parcialmente

fluidizado, respectivamente.
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Figura 2.5 — Indices de fluidizacio em funcdo da velocidade superficial do gis. FONTE:
KUNII; LEVENSPIEL, 1991.
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A velocidade de minima fluidizacdo pode ser verificada graficamente através da
interseccao das linhas extrapoladas de queda de pressao no leito fixo e da maxima queda de
pressado tedrica em regime de leito fluidizado pela redugdo da velocidade superficial do ar,

como estd mostrado nas Figuras 2.4 e 2.6.

1 Upmf
| /
1

_—
u,

Figura 2.6 — Estimagdo da velocidade de minima fluidizacdo pela reducdo da velocidade

superficial do gés.

Muitas correlagdes tém sido reportadas na literatura para predizer a velocidade de
minima fluidizac¢do. Entre as equacdes mais conhecidas e empregadas em muitas aplicagdes

estdo a equacgdo de Ergun e de Wen e Yu.

2 2
Brgun: 0 = 150 L 8n0) Mty 75U Ene) Pline 2.2)
me (1'8mf) (¢§dp) €mf ¢sdp

Ou através da forma mais compacta, acoplando a Equacgdo (2.1) e Equacgao (2.2):

Ar=150Em) ge LW En) o 2.3)
D5 eme De e

Onde, Ar € o nimero de Arquimedes, Rens € 0 niimero de Reynolds na minima fluidizacao,
@s ¢ a esfericidade da particula e 1 é a viscosidade do gas. Os dois grupos adimensionais

sdo dados pelas seguintes expressoes:

d2p(p-p)g

e

Ar= (2.4)

11
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du
Remf:p p~ mf
1)
Wen e Yu: Re

mf =

[33,7%+0,0408Ar]*3-33,7

(2.5)

(2.6)

No entanto, as correlagdes mostradas acima sao validas para a temperatura do gds

em condicdes ambientes. Em geral, a velocidade de minima fluidiza¢cdo diminui com o

aumento da temperatura. Subramani et al. (2007) verificou que a velocidade minima

fluidizacdo € afetada pelo aumento da temperatura para vdarios didmetros médios de

particulas de ilmenita (FeTiO3) e areia, como estd mostrado na Figura 2.7.

a

U, (m/s)

(o)

U, (m/s)

0.08 r
I —e—200
0.06 —= 163
i —a— 128
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0.02 ‘ \.\—‘\‘\.\._“‘
() L 1 1 1 I 1 1 1 1
200 600 800 100C
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—0— 163
0.04 | A— 134
0.02 +
O 1 1 1 L L I 1 1
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Figura 2.7 — Variacdo da velocidade de minima fluidizacao em funcdo da temperatura. Os

diametros médios estdo em pm. (a) ilmenita. (b) areia. FONTE: SUBRAMANI et al., 2007.
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2.2 Recobrimento de particulas em leitos fluidizados

Nas ultimas décadas, muitos produtos tém sido recobertos em diferentes
configuragdes de maquinas e sistemas, objetivando atender aplicacdes diferenciadas. Estes
produtos sdo: comprimidos e dridgeas de acicar na inddstria farmacéutica, alimentos,
catalisadores quimicos, sementes, pldsticos, etc. As Figuras 2.8 a 2.11 mostram os materiais
utilizados, que passaram por processos de recobrimento. O recobrimento consiste

basicamente no envolvimento ou cobertura de particulas com uma substancia.

Figura 2.8 — Comprimidos e drageas de agucares recobertos para aplicagdes farmacéuticas.

FONTE: http://www.loedige.de/Coaten%20Applications.html

Figura 2.9 - Recobrimento de material para industria de géneros alimenticios.

FONTE: http://www.loedige.de/Coaten%20Applications.html
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Figura 2.10 — Recobrimento de sementes para a industria de géneros agricolas.

FONTE: http://www.loedige.de/Coaten%20Applications.html

Figura 2.11 - Recobrimento de catalisadores para a inddstria quimica.

FONTE: http://www.loedige.de/Coaten%20Applications.html

Segundo Freire e Oliveira (1992) a utilizacdo de um processo de recobrimento
pode ser originada para fins de protecdo do produto contra o ataque de microorganismos,
umidade, calor, luminosidade, pela busca de questdes estéticas, para dar resisténcia
mecanica as particulas, estimular a dissolu¢do controlada de substancias e facilitar a

manipulagdo evitando assim contaminacao.

Existem diversas configuracdes de equipamentos que podem ser utilizadas para o
recobrimento de particulas. Os equipamentos empregados para promover a agitacdo das

particulas e assim distribuir uniformemente a pelicula de recobrimento sdo: panelas
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giratdrias, misturadores, leitos de jorro e leitos fluidizados. Nestes processos, a solu¢do ou
suspensdo de recobrimento € atomizada sobre as particulas e ar quente é utilizado para a
secagem, permanecendo o processo por um determinado tempo de residéncia para que

ocorra a mistura das particulas e a dispersao do liquido sobre as mesmas.

Recobrimento de particulas em leitos fluidizados tem sido bastante estudado e
aplicado nas industrias, uma vez que este equipamento permite o manuseio de uma larga
variedade de tamanhos e formas de particulas e recobrimentos altamente uniformes em
comparagdo com o uso de panelas ou misturadores. A vantagem deste leito
fluidodinamicamente ativo concentra-se no grande aproveitamento da capacidade de
mistura entre as fases envolvidas (s6lida, liquida e gds) e dos altos coeficientes de

transferéncia de calor que surgem em fun¢do do movimento cadtico das particulas.

2.2.1 Tipos de recobrimento

Os tipos de recobrimentos existentes sdo organizados dentro de trés categorias:
- Recobrimento com suspensdes aquosas a base de actcar;
- Recobrimento por pelicula;

- Recobrimento pela cristalizacdo de materiais fundidos.

2.2.2 Aglomeracao em processo de recobrimento

O processo de aglomeragao de particulas juntamente com o de recobrimento em
leito fluidizado sao largamente aplicados na industria para a produgdo de detergentes e
fertilizantes, no processamento de alimentos, no campo nuclear e especialmente na
industria farmacéutica. A aglomeracao resulta da aderéncia das particulas pela formacgao de
pontes liquidas ou sélidas entre elas, conduzindo a particulas mais largas no minimo duas
vezes tdo grandes quanto as particulas originais, chamados de aglomerados (SALEH et al.,

2003).

O sucesso da operacdo de aglomeracdio em leito fluidizado depende do
conhecimento de mecanismos controlados de crescimento e de aglomeracdo de particulas,

uma vez que o fenomeno de aglomeragcdo pode tornar-se indesejavel, resultando em uma
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queda acentuada na eficiéncia do processo e diminuindo a qualidade do granulo recoberto
em funcdo das mudancas significativas provocadas da fluidodindmica do leito que podem

leva-lo ao colapso.

A defluidizacdo do leito durante o processo de recobrimento, provocada pela
aglomeracdo das particulas, onde ha uma significativa diminuicio da qualidade do
movimento de mistura e circulacdo de particulas, implica na reducdo de coeficientes de
transferéncia de calor e de massa, e pode ocorrer em questdo de minutos e resultar na
parada do processo. Segundo Maronga (1998), esse fendmeno depende das condigdes
dentro do leito, pois as particulas imidas podem colidir e formar pontes liquidas, e se a
umidade for excessiva, muitas particulas podem juntar-se e guiar assim a defluidizacdo do

leito, fendmeno este conhecido na literatura como wet quenching.

A aglomeragdo de particulas em leitos fluidizados depende também de fatores
relacionados com o projeto do equipamento, com as condi¢cdes operacionais € com O
produto e a formulac@o do agente de recobrimento. Aulton e Banks (1991) em um trabalho
de revisdo sobre aglomeracdo em leitos moveis para o processamento de comprimidos e
capsulas separou as vdrias origens deste evento que pode torni-se indesejavel. No projeto
do equipamento de leito fluidizado para o uso em processos de recobrimento deve ser
observada a configuragdo da placa distribuidora de ar, a geometria do leito e a altura e
localizagao do bico atomizador. Quanto as condi¢des operacionais devem ser estudadas: a
carga do leito, a velocidade do ar de fluidizacdo, a temperatura do ar, a umidade, o angulo
de atomizacdo, o regime do spray, tamanho e tipo de bico atomizador, taxa de ar de
atomizacdo, pressdo de ar de atomizacdo, tamanho da gota e taxa de liquido de
recobrimento. E finalmente os aspectos que sdo relevantes da natureza do produto e agente
de recobrimento, que sdo: as propriedades fisicas dos produtos, o molhamento, o material
formador do filme bem como sua concentragdo, temperatura e viscosidade da solucdo ou

suspensao e o solvente utilizado.

2.3 Identificacdo do fenomeno de defluidizacdo em leitos fluidizados

Diversos métodos t€m sido desenvolvidos para a quantificacdo de regimes de
fluidizacdo em func¢do da necessidade de se avaliar a qualidade do movimento de circulagio

de particulas, a qual € a ferramenta chave para a garantia do alto desempenho do processo.
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Segundo Johnsson et al. (2000), os métodos que tém sido propostos para a caracterizacao
de regimes de fluidizacdo sdo: observagdes visuais, estudos de perfil de concentracao axial
de sdlidos e interpretacdo de medidas de sinais de flutuacdo de pressdao no leito. As
observacdes visuais t€m um cunho bastante importante, no entanto, elas tém uma natureza
muito subjetiva. O desenvolvimento de poderosas cameras para visualizar o
comportamento do leito em fragdes de segundos tem contribuido com as pesquisas nessa

area.

Os regimes de fluidizacdo podem ser descritos quantitativamente pela anélise das
séries de tempo dos sinais de flutuagdo de pressdo e essa descricdo depende do método de
medida apropriado e do método de andlise dos sinais medidos. Os sinais de pressao podem
ser processados no dominio do tempo (varidncia ou desvio padrdo), no dominio da
freqiiéncia ou no estado-espaco usando andlise das séries de tempo ndo-linear (JOHNSSON

et al., 2000).

Os sinais de pressao medidos no leito carregam informacdes dos diferentes
fenomenos que acontecem durante a fluidizacdo, como a turbuléncia, a passagem e a
erupcdo de bolhas (SCHOUTEN e van den BLEEK, 1998). As medidas sdo bastante faceis
de serem realizadas, necessitando apenas de transdutores instalados em locais apropriados,
em geral na camara plenum, pois este local d4 uma dimensao global do movimento das
bolhas e das particulas durante a fluidizacdo. Diversos autores corroboram com a
localizagdo do tradutor de pressdo na camara plenum, pois poderia ser possivel obter sinais
de pressdo semelhantes aos obtidos acima da placa distribuidora, em fun¢do da criacdo de
ondas de pressao durante a fluidizagdo que se propagam para pontos distantes da placa

(ROY et al., 1990; Bl et al., 1995).

A andlise das séries de tempo dos sinais de flutuacdo de pressdo empregando a
Transformada de Fourier, em que é avaliado o conteido de freqiiéncia de espectros, é
conhecida por andlise espectral. Este tipo de andlise consegue detectar as transi¢des de
regime de fluidizacdo de forma bastante evidente através de mudancas na amplitude e na

largura dos contetdos de freqiiéncia dos espectros.

Leckner et al. (2002) empregaram andlise espectral para identificar diferentes
regimes de fluidizacdo em leitos fluidizados circulantes rdpidos (CFB) para particulas de
ferro e areia. Os espectros mostrados na Figura 2.12 (a), (b) e (c) exibem as transi¢des de
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diferentes regimes de fluidizacdo. A Figura 2.12 (a) € o regime de fluidizagdo borbulhante
multiplo, em que se pode ver que a faixa de freqiiéncia do espectro é larga e a queda de
pressao do distribuidor de gas (dpgis) € alta, em fung¢do da intensa movimentagao do sistema
neste regime. A Figura 2.12 (b) caracteriza um regime de fluidizag¢do intermediario entre o
borbulhamento multiplo e o borbulhamento simples. A Figura 2.12 (c) € o regime de bolhas
simples, no qual se nota o estreitamento do espectro e a reducdo da queda de pressdo no

distribuidor, devido a dinAmica de movimento menos intensa.
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Figura 2.12 — Andlise espectral no leito corresponde a transi¢des de regime de fluidizagao
borbulhante multipla para o regime de bolhas simples em um CFB. Material: Silica.

FONTE: LECKNER et al., 2002.

Felipe e Rocha (2004) também empregaram a metodologia de andlise espectral
com Transformada de Fourier para a identificacao de diferentes regimes de fluidizacao para
particulas de areia, catalisador FCC e celulose microcristalina e observaram grandes
alteracdes no contetido de freqiiéncia dos espectros em fun¢cdo do aumento da velocidade

superficial do gés.

Medidas de sinais de flutuacdo de pressdo também tém sido utilizadas para a
identificacdo do momento de defluidizacdo e aglomeracdo das particulas em diversas
aplicacdes. Dentre os fatores que mais contribuem para a aglomeracdo das particulas em
um leito fluidizado s@o: temperaturas de processamento elevadas, a introdugao de liquidos

no leito e o excesso de conteddo de umidade.

Um modelo matematico para a predi¢do do tempo de defluidizacido de particulas
poliméricas de polietileno e polipropileno foi desenvolvido por Mastellone e Arena (2002)

para um processo de pirdlise em um reator continuo de leito fluidizado. Os autores
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encontraram um bom acordo para os tempos de defluidizacdo experimentais e os simulados
pelo modelo, em fun¢do de diversas condi¢des de operagdo, tais como: vazao de sélidos
alimentada, temperatura do reator, granulometria das particulas e massa de areia no leito.
Para as condi¢des de 450°C de temperatura, 0,22 m/s de velocidade superficial do gas e 350
um de diametro da areia, eles observaram que o tempo de defluidizacdo é acelerado pelo

aumento da vazdo mdssica de polietileno e polipropileno.

Briens et al. (2003) empregaram um método de andlise baseado em estatistica W
dos sinais de pressdo em uma planta piloto de processamento de coque onde problemas
com o fendmeno de defluidizacdo freqiientemente ocorriam devido as temperaturas
elevadas no reator e no queimador de leito fluidizado. Através do célculo de indices de
bogging, que representa um indicador do grau de atolamento das particulas de coque
retiradas do reator, os autores puderam identificar rdpidas mudangas na qualidade do
movimento de fluidizacdo, comparando também com outros métodos como andlise

espectral e andlise estatistica V.

A introducgdo de liquidos em processos de fluidizacdo gés-s6lido pode aumentar a
coesividade e diminuir a fluidez do leito, resultando em aglomeracdo de particulas.
McDougall et al. (2005a,b) mostraram que a inje¢do de solventes como a dgua, 1-butanol e
1-propanol, por exemplo, contribuiam para a defluidizag@o do leito de particulas de coque e
esferas de vidro, avaliando indices de queda de esfera para a determinagdo da viscosidade
do leito, indices de deaeracdo e aglomeragdo. Neste trabalho utilizaram-se medidas de

sinais de pressdo e andlise estatistica W.

Cho et al. (2006) investigaram o fendmeno de defluidizagdo em processos de
combustdo de 6xidos de ferro, niquel e manganés em um reator de leito fluidizado a
temperatura de 950°C e observaram que aglomeracdo para o 6xido de ferro sinterizado a
1300°C ocorre somente com longos tempos de reacdo, para o 6xido de niquel sinterizado a
1300 e 1400°C nao houve aglomeracao, no entanto, 6xido de niquel sinterizado a 1600°C
aglomera muito rapidamente. Quanto ao 6xido de manganés sinterizado a temperatura de

1150°C, os autores nao verificaram defluidiza¢ao durante o tempo de reagao.

Scala e Chirone (2006) investigaram a combustao de um residuo de biomassa em
um reator de leito fluidizado em escala de bancada, que apresentava sérios problemas de

aglomeragdo em decorréncia dos altos conteudos de potdssio presentes, através de medidas
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de pressdo, de temperatura e variancia de ambas as varidveis durante o tempo de processo.
Os autores observaram defluidizacdo do leito por mudangas na variancia da pressao e da
temperatura a partir de 80 min, obtendo o leito totalmente aglomerado com 174 min de

processo, como pode ser verificado na Figura 2.13.
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Moris el al. (2006) também empregaram a metodologia de andlise espectral e
observaram mudancgas significativas no regime de fluidizacgdo em um processo de
recobrimento de celulose microcristalina pela inje¢do no leito de uma suspensdo polimérica
contendo como componente base o Eudragit®. Os autores variaram a vazao de suspensao e
a pressdo de atomizacdo do ar e verificaram alteracdes nos contetidos de freqiiéncia dos
espectros, partindo de condi¢des iniciais de leito fluidizado borbulhante multiplo até o

colapso do leito em fun¢@o do excesso de umidade.

Sistemas de rdpido reconhecimento de aglomeragcdo (EARS) baseados na teoria do
caos e andlise estatistica S também tém sido aplicados para o monitoramento da qualidade
da fluidizacdo. Nijenhuis et al. (2007) estudaram a gaseificacdo e combustdo de biomassas
em um reator de leito fluidizado operando em diversas temperaturas € empregaram o
método EARS para detectar o inicio desse comportamento indesejavel, que ¢ a
defluidizagc@o. Os autores avaliaram o parametro estatistico S com o tempo de processo e
compararam com a queda de pressao e a variacdo de temperatura sobre o leito. Este método

permitiu  detectar mudangas na distribuicdo de tamanho das particulas no leito,
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caracterizando o fenomeno de defluidizagdo. A Figura 2.14 mostra que quando o valor do
parametro estatistico S excede o valor 3 em torno de 165 min o inicio da defluidizacdo pode

ser observada.
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Figura 2.14 — Evolug¢ao da distancia entre dois atratores (S), queda de pressao e variacao de

temperatura com o tempo de processo em EARS. FONTE: NIJENHUIS et al., 2007.

Segundo Parise et al. (2008) a andlise de espectros de poténcia buscando
freqiiéncias dominantes oferece desvantagens para o desenvolvimento de um sistema de
controle, pois as amplitudes espectrais mudam constantemente € nem sempre exibem
freqii€ncias dominantes. Dentro deste contexto, Parise et al. (2008) desenvolveram uma
metodologia baseada em andlise espectral por Transformada de Fourier e ajustaram a
distribuicdo espectral de pressdo a uma funcdo exponencial semelhante a funcdo de
distribuicao normal Gaussiana, possibilitando a extragdo de parametros estatisticos como a
freqiiéncia média Gaussiana e o desvio padrdo da distribui¢do espectral, que permitiram a
identificacdo da regido de defluidizacdo para diferentes alturas de leito e faixas
granulométricas de areia e celulose microcristalina estudadas. A freqii€éncia central, o
desvio padrao da distribuicdo e a queda de pressdo no leito foram monitorados aumentando

e reduzindo a velocidade superficial do ar.

Os autores verificaram alteragdes significativas no perfil da freqiiéncia média
Gaussiana quando da passagem de regime de leito fixo para leito fluidizado e vice-versa.
Em geral, quedas expressivas na freqiiéncia média foram observadas na transi¢do de leito

fixo para leito fluidizado, caracterizando a regido de minima fluidiza¢do, que por
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compara¢cdo com a andlise da curva fluidodinAmica mostrou-se bastante concordante. O

desvio padrao da distribui¢do modificou-se ligeiramente na regido de defluidizacdo. Estes

resultados podem ser visualizados na Figura 2.15.

Os experimentos realizados por Parise et al. (2008) mostraram que a freqiiéncia

média Gaussiana é um parametro que reflete a qualidade do regime de fluidizacdo e tem

grande potencial para ser empregada como variavel controlada em um projeto de sistema de

controle em tempo real de leitos fluidizados gas-sélido.
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2.4 Analise de Fourier no processamento de sinais

2.4.1 Transformada de Fourier

O matematico e fisico francés Jean Baptiste Joseph Fourier (1768-1830) é honrado
por suas descobertas e percepcdes praticas na drea de propagacgdo de calor, onde apresentou
um artigo em 1807 para a Academia de Ciéncias Francesa sobre o uso de fungdes senoidais
para representar distribuicdes de temperatura, intitulado Memoir on the Propagation of
Heat in Solid Bodies. Neste trabalho, Fourier defendia a tese de que qualquer sinal continuo
periddico poderia ser decomposto em ondas senoidais. No entanto, suas idéias foram
rejeitadas por alguns pesquisadores em especial o préprio revisor do trabalho Joseph Louis
Lagrange (1736-1813), que na época desfrutava de grande prestigio. Somente em 1822
Fourier conseguir firmar as bases de sua teoria através do trabalho The Analytic Theory of

Heat.

A andlise de Fourier representa um conjunto de técnicas matemdticas que sao
baseadas na decomposicao de sinais em senoidais (funcdes senos e cossenos). O objetivo da
decomposicdo € tornar mais facil de interpretar e estudar um sinal, do que lidar com o sinal
original que é, dependendo da natureza, mais complicado. Senos e cossenos apresentam o
que se chama de fidelidade senoidal, ou seja, o sinal senoidal na entrada de um sistema é o
mesmo na saida, a amplitude e a fase de um sinal podem mudar, mas a sua freqii€ncia e a
forma da onda ndo mudam e, € por esta razdo, que os sinais ndo s@o decompostos em ondas

quadraticas ou triangulares (SMITH, 1999).

Os métodos de andlise de Fourier t€ém muito empregados no campo da engenharia
elétrica, especialmente em fung¢do do desenvolvimento de circuitos integrados e do avango
no desempenho e uso de computadores pessoais, para converter sinais no dominio do tempo
para o da freqiiéncia. No dominio da freqii€ncia, espectros de amplitude e de fase mostram
informagdes importantes dos sinais, que ndo sdo visiveis no dominio do tempo (JOAQUIM

e SARTORYI, 2003).

A andlise de Fourier pode ser desmembrada dentro de quatro categorias em fungao
das caracteristicas do sinal estudado, os quais podem ser continuos ou discretos, periddicos

ou nao periddicos (SMITH, 1999).
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- Sinais continuos e nao periddicos: estes incluem, por exemplo, decaimentos
exponenciais ¢ a curva de distribuicio normal Gaussiana, estendendo-se do infinito
negativo ao infinito positivo, mas sem repeticdo peridédica. A Transformada de Fourier

deste tipo de sinal € simplesmente chamada de Transformada de Fourier.

- Sinais continuos e periddicos: nesta categoria se enquadram ondas senoidais,
ondas quadradas e qualquer forma de onda (waveform) que se repete de uma forma regular
do infinito negativo ao infinito positivo. Esta versdao da Transformada de Fourier destes

sinais € chamada de Série de Fourier.

- Sinais discretos e nao periddicos: estes sinais sdo somente descritos por pontos
discretos do infinito negativo ao infinito positivo e ndo se repetem de uma maneira
periddica. A Transformada de Fourier é chamada de Transformada de Fourier para Tempos

Discretos.

- Sinais discretos e peridédicos: neste os sinais pontuais se repetem em um estilo
periddico do infinito negativo ao infinito positivo. Esta classe de sinais € as vezes chamada
de Séries de Fourier Discreta, mas € freqiientemente conhecida por Transformada de

Fourier Discreta.

A Figura 2.16 mostra as combinagdes das diferentes caracteristicas de um sinal e

suas respectivas Transformadas de Fourier.

Transformada de Fourier:
sinais continuoes e nio periddicos
Seéries de Fourier:
sinais continues e periddicos

Transformada de Fourier Discreta no Tenpo: TR
sinais discretos e nio periddicos -

Transformada de Fourier Discreta:

sinais discreios e periddices —— '_ —~ '_ -t '_ o~
'f. '-'. L
Tipo de Transformada Exemplo de sinal
Figura 2.16 — Ilustragdo das quatro transformadas de Fourier de acordo com as

caracteristicas do sinal. FONTE: SMITH, 1999.
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A Transformada de Fourier é extremamente importante e muito utilizada no
processamento de sinais digitais continuos e discretos no tempo, pois ela oferece uma
maneira diferente de interpretar sinais e sistemas (HAYES, 1999).

A Transformada de Fourier é uma ferramenta matemdtica que permite a
representacdo de um sinal ndo periddico continuo ou discreto no dominio da freqiiéncia. O

par Transformada e Inversa de Fourier sdo definidos pelas seguintes equacoes:

Transformada de Fourier: X(f) = j x(t) el 2™ e 2.7)
Transformada Inversa de Fourier: x(t) = jX(f) e 2Mtdf (2.8)

-00

onde, X(f) é denominada transformada de Fourier de x(t). Para que um sinal, x(t), possa ter
Transformada de Fourier, ele dever satisfazer as condi¢des de existéncia, também
conhecidas por condi¢gdes de Dirichlet:

a) A funcdo deve conter um nimero finito de maximos e minimos no intervalo

—00 <t < oo,

b) Se x(t) apresenta descontinuidades, estas deverao ser finitas no intervalo -co < t < oo,

¢) A funcdo deve ser integravel, ou seja,
I [x(Oldt < oo 2.9)

Esta dltima condicdo € suficiente, mas ndo necessdria, pois existem fungdes que

ndo sdo absolutamente integraveis e mesmo assim apresentam Transformada de Fourier.
2.4.2 Transformada de Fourier Discreta

Os métodos de Transformada de Fourier Discreta sdo aplicados em processamento
digital de sinais, pois eles difundem a conceituagdo do tempo continuo para tempo discreto,

os quais representam a realidade fendmenos dos fisicos, conduzindo a muitos algoritmos
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eficientes que podem ser implementados em computadores ou em processadores digitais
(JOAQUIM e SARTORI, 2003).

O calculo da Transformada de Fourier Discreta (Discrete Fourier Transform)
considera o sinal amostrado tanto no dominio do tempo como no da freqiiéncia. Admitindo-
se um sinal discreto no tempo x(n), com duragdo finita igual a N pontos de dados, o par

DFT é definido como:

N-1 _j2nkn
DFT: X(k):Zx(n)e N k=0,1,..N-1 (2.10)
n=0
1 N-1 j2mkn
DFT Inversa: x(n)=— » X(k)e N k=0,1,.., N-1 2.11
(n) N; ) 2.11)

A Transformada de Fourier Discreta é obtida em pontos w = wyg, que sao
igualmente espagados no circulo de raio unitério no plano z = e’ ™, como estd mostrado na

Figura 2.17. Assim, o espectro X (k) é determinado nas freqiiéncias digitais:

wy = 21k/N k=0,1,..,N-1 (2.12)

Plano z

2n/N

Re

Figura 2.17 - Plano z para a Transformada de Fourier Discreta.
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2.4.3 Transformada Rapida de Fourier (FFT)

A Transformada de Fourier Discreta envolve muitas somas e multiplicagdes de
exponenciais complexas, exigindo manipulacdes de calculo de maneira eficiente, para o uso

nas aplicacdes de Processamento Digital de Sinais.

O ndimero de célculos computacionais requeridos na realizacdo da DFT foi
drasticamente reduzido por um algoritmo desenvolvido por J. W. Cooley e J. W. Tukey em
1965. Este algoritmo, conhecido como Transformada Rapida de Fourier (FFT), reduz o
nimero de manipulacdes mateméticas da ordem de N operagdes requeridas para a DFT, e

para a FFT o ndmero de operades é N log N (LATHI, 1998).

Segundo Madisetti e Williams (1999), a Transformada Rapida de Fourier tem sido
uma ferramenta chave no difundido uso de processamento de sinais digitais em uma
variedade de aplicagdes tais como telecomunicagdes, eletronica médica, processamentos

sismicos, radares ou radios, astronomia, etc.

A FFT opera pela decomposi¢do de um sinal com N pontos de dados no dominio
do tempo para N sinais no dominio do tempo cada um composto de um simples ponto. Em
cada estdgio hda uma decomposi¢ao intercalada, separando amostras numeradas em pares e
impares, como pode ser visto na Figura 2.18. O segundo passo € calcular as N freqiiéncias
espectrais correspondentes aos N tempos no dominio do sinal. Finalmente, as N freqiiéncias

espectrais sao sintetizadas dentro de um simples espectro de freqiiéncia (SMITH, 1999).

Existem log, N estdgios de decomposi¢ao requeridos no algoritmo FFT. Para os 16
pontos no sinal da Figura 2.18, quatro estdgios sdo realizados (log, N = log, 2*). Quanto
maior ¢ o numero de pontos utilizados maior é tempo de processamento do sinal pelo
computador, pois ocorre um aumento do nimero de operacdes envolvidas no algoritmo. A
definicdo do nimero de pontos deve ser estudada cuidadosamente e ele deve ser uma

poténcia de dois para que se possa utilizar a FFT.
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1 sinal de 16 pontos O 1 2 3 4 5 06 7 8 9 10 11 12 13 14 15
/\
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Figura 2.18 — Decomposi¢do da FFT. FONTE: SMITH, 1999.
2.5 Metodologia de analise espectral Gaussiana

Segundo Leckner et al. (2002) os sinais de flutuacdo de pressdo em um leito
fluidizado estao relacionados ao movimento do leito e particularmente das bolhas. Com o
desenvolvimento atual em ritmo acelerado dos computadores e dos equipamentos para a
coleta e registro de sinais de pressdo, a medi¢do desses sinais tem tornado-se uma tarefa

relativamente simples.

A dinamica de um leito fluidizado e as transicdes de regimes de fluidizagdo podem
ser avaliadas através da andlise das séries de tempo dos sinais de flutuagdo de pressao
empregando a Transformada de Fourier dos sinais, como foi comentado no item 2.3.
Portanto, a andlise espectral tem sido bastante utilizada e citada em muitos trabalhos sobre
fluidizacdo como uma importante técnica para a extracdo de informagdes contidas nas

séries de tempo de sinais de pressao.

Felipe (2004) aplicando a metodologia de analise espectral via Transformada de
Fourier dos sinais de flutuagdo de pressdo e avaliando a evolugdo dos espectros de poténcia
em funcdo de diferentes velocidades de ar, percebeu que os conteudos de freqii€ncia e as
amplitudes espectrais mudavam significativamente, mostrando assim as transi¢cdes de
regimes de fluidizacdo para diversos materiais. Os resultados dos espectros de poténcia
para a celulose microcristalina com didmetro médio de 329 um e densidade aparente de 980

kg/m® obtidos por este autor estdio mostrados na Figura 2.19. Eles exibem claramente as
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transicoes de regime de fluidizacdo por mudangas nas amplitudes e nos contetidos de

freqiiéncia dos espectros.

Em regime de leito fixo, em que a velocidade superficial do ar é suficientemente
baixa para ndo provocar a movimentacdo das particulas, pode ser observado que as
amplitudes sdo baixas e o conteido de freqii€ncia € estreito. Isto se deve a pequenas
movimentacdes de particulas dentro do leito. Em regime de fluidizagcdo do tipo borbulhante
as amplitudes espectrais sdo maiores e faixa de freqii€ncia torna-se mais larga, com
conteddo maximo em torno de 10 Hz, em funcdo da grande movimentacdo dentro do leito,
nao havendo uma freqiiéncia dominante. Para o regime de fluidiza¢do slugging nota-se a
existéncia de uma freqiiéncia dominante em torno de 2,5 Hz e as amplitudes espectrais sao
muito elevadas em decorréncia da alta velocidade que proporciona a formacgao de grandes

bolhas uniformes.

0,75 50
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0.30
0,15 L
0,00

o 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Amplitude (Pa‘/Hz)

Amplitude (Pa2/ Hz)
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(a) Regime de leito fixo. (b) Regime de fluidizacdo borbulhante.
up = 0,05 m/s up=0,12 m/s.
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g 400
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(c) Regime de fluidizagdo slugging.
ug = 0,32 m/s.
Figura 2.19 — Espectros de poténcia para celulose microcristalina aumentando a velocidade

do ar (up) e didmetro médio de 329 um. FONTE: FELIPE, 2004.
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Parise et al. (2008) desenvolveram uma metodologia baseada em anélise espectral
com Transformada de Fourier dos sinais de pressdo. Nesta metodologia, o espectro de
pressdo obtido da Transformada de Fourier das séries de tempo dos sinais normalizados é
ajustado a uma funcdo exponencial semelhante a fun¢do geradora da distribuicdo normal
Gaussiana. Este ajuste permite a extracdo de parametros como a freqiiéncia central e o
desvio padrdo da distribui¢do espectral de pressdo. Estes parametros mostraram com
bastante clareza a regido de defluidizagdo (ou de minima fluidizacdo) através de ensaios
fluidodinamicos com celulose microcristalina e areia em diferentes didmetros médios de

particula e altura do leito, como foi comentado anteriormente no item 2.3.

O emprego desta metodologia visando a implementacdo de uma estratégia de
controle para o processo de recobrimento de celulose microcristalina em leito fluidizado,

serd discutido em detalhes nos capitulos 3 e 4.

2.6 Controle de processo utilizando algoritmo PID convencional

Controle de processo tem sido largamente empregado em todos os ramos das
ciéncias e das engenharias para assegurar beneficios sociais e econdmicos a humanidade,
pois a producdo de bens e produtos € significativamente melhorada em aspectos de
qualidade, pureza e uniformidade. Fébricas de papel, industrias do ago, plantas quimicas,
refinarias de petréleo, sistemas de trafego urbano, avides, naves espaciais, enfim, existem
varios segmentos industriais onde a utiliza¢do de sistemas de controle tornou-se totalmente
indispensavel. As fortes pressdes internacionais sob as industrias de processo referentes a
questdes ambientais, no sentido de minimizacdo e tratamento de seus residuos gerados,
também foi um fator que contribuiu para a implantag¢ao de sistemas de controle automaticos

nas industrias. Aspectos relativos a seguranca e melhoria da produtividade do homem no

trabalho também contribuiram para o avanco das pesquisas em controle em processos.

Sistemas de controle sdo conjuntos de componentes eletronicos, mecanicos,
quimicos, hidrdulicos, pneumadticos, entre outros, interconectados que tém a funcdo de
manter uma ou muitas varidveis dentro de uma especificagao desejada. Para a construgcio de
um sistema de controle, a varidvel controlada ou varidvel do processo precisa ser conhecida
e esta deve ser capaz de descrever as caracteristicas fisicas ou quimicas do processo em

funcdo do tempo (dinamica do processo).
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Estratégias de controle baseadas na constru¢io de malhas fechadas do tipo
feedback (realimentagdo) (Figura 2.20) sdo bastante empregadas nas industrias. O controle
feedback funciona pela medi¢do da varidvel controlada no instante atual por um elemento
(méquina) de medida, que ¢ comparada com o seu valor desejado (sefpoint) e a diferenca
entre ambas (erro), se houver, € direcionado para um controlador, onde neste ultimo ¢
tomada uma decisao para o restabelecimento da varidvel controlada as condicdes desejadas.
A atuagdo do controlador € realizada sob a varidvel manipulada, a qual é regulada por um
elemento final de controle, a fim de ajustar a varidvel controlada quando esta se afasta do

valor de sefpoint estabelecido, por motivos de perturbacdes que ocorrem processo.

Perturbagdes

Erro do controlador  Variavel manipulada

Setpoint 4 ) Elemento Variavel controlada
Controlador final de Processo
controle
Variavel medida Elemento
de
medida

Figura 2.20 — Digrama de um sistema de controle feedback em malha fechada.

Atualmente, existem diversos tipos de estratégias de controle que sdo empregadas
nos segmentos industriais citados anteriormente para controlar processos, entre elas estdo:
controle utilizando algoritmo PID, l6gica fuzzy, légica fuzzy e PID combinadas, redes
neuro-fuzzy e neuro-fuzzy combinado com PID. Entretanto, a utilizacdo de cada uma
dependerd das caracteristicas de linearidade ou ndo-linearidade dos processos de trabalho e

do conhecimento ou ndo de modelos matematicos que descrevam a dinamica do processo.

Devido a complexidade na construcdo de modelos baseados em equacdes
fenomenoldgicas e o cardter fortemente ndo-linear dos sistemas reais, técnicas de controle
avancado (l6gica fuzzy e associagdes) tém sido utilizadas, pois estas se baseiam no
pensamento humano e na “esperteza” do conhecimento para a implantacio de uma

estratégia de controle automadtica. No entanto, o uso de controle avancado ainda é bastante
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restrito nos segmentos industriais, pois a necessidade de mao-de-obra com qualificacio

técnica especializada € de fundamental importancia.

Estratégias de controle baseadas em algoritmo PID (proporcional-integral-
derivativo), que € fundamentado em teoria de controle linear, t€ém sido largamente utilizada
nas industrias e no meio académico, em func¢do da sua implementacdo ser relativamente
simples, de baixo custo e da possibilidade de controlar processos complexos de natureza até
mesmo nao-linear. Segundo Desbourough et al. (2002), em uma pesquisa realizada
contabilizando mais de onze mil controladores empregados nas refinarias de petrdleo,
indudstrias quimicas, inddstrias de celulose e papel, cerca de 97% dos controladores tem
uma estrutura do tipo PID. Muitas malhas de controle utilizam de fato uma estrutura mais

simples na forma de controladores PI, em que a parte derivativa € desligada.

O controlador PID € baseado em um algoritmo matemético que combina trés acdes
de controle sobre o erro (e) obtido na varidvel controlada (setpoint — valor atual) e produz
uma saida (u) que atua sobre a varidvel manipulada. As acdes de controle sdo indicadas
pelas seguintes letras: P para acdo proporcional, I para a acdo integral e D para a acdo
derivativa. Cada uma delas apresenta uma fun¢do especifica no algoritmo e as combinacdes
PI, PD e PID podem ser realizadas dependendo do esquema de atuagdo e do desempenho
do controlador que se almeja obter. A Figura 2.21 (a), (b) e (c) mostram representacoes
simbdlicas, os operadores no dominio do tempo e no dominio de Laplace para o algoritmo

PID, respectivamente.

elt) ! u (t) K U (s)
MK | R N :
E(s) 3
- d - ‘
|, I‘DW » Ks
(a) (b) ()

Figura 2.21 — Representacdes do controlador PID. FONTE: JOHNSON e MORADI, 2005.
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Matematicamente, a saida (u) do controlador PID € dada pela seguinte expressao:

u(t) =Ke(t) + KIIe(t)dt +Kp % (2.13)
0

em que K¢ é o ganho proporcional, K; é o ganho integral e Kp é o ganho derivativo. A
Equacgao 2.13 é comumente expressa para aplica¢des industriais em termos da constante de
tempo integral (T; = K¢/Kj) e constante de tempo derivativa (Tp = Kp/K¢), como mostra a

Equacao 2.14.

de(t)

u(t) =K | e(t) + iJ.e(t)dt +Tp (2.14)
Ty

Aplicando-se a transformada de Laplace na Equacdo 2.14 obtém-se a funcdo de
transferéncia do controlador PID (Gc(s)), que representa a relacdo entre a transformada de

Laplace na saida (U(s)) e a transformada de Laplace na entrada (E(s)).

_U6) _ 1
Ge®=F ~Ke (1 s +IDsj (2.15)

A Figura 2.22 mostra o comportamento da resposta da varidvel controlada (y)
obtida para diferentes tipos de controladores, quando uma perturbacdo degrau € aplicada
em um processo genérico. Sem sistema de controle a perturbagdo no processo conduz o
sistema a um novo regime permanente. Quando um controlador apenas com acdo
proporcional (P) € utilizado ha um overshoot (maxima amplitude da resposta em relacao ao
regime permanente) relativamente alto e um longo sertling time (tempo de estabilizacdo
para alcancar o regime permanente). O overshoot e o tempo de estabilizacio aumentam
com o aumento no ganho proporcional (K¢) do controlador, causando instabilidade. Neste
caso, ndo ha eliminagdo de off-set (erro residual ou desvio da varidvel controlada em
relac@o ao setpoint). Quando um controlador integral puro (I) é usado o overshoot causado
no processo € muito grande, mas ha a eliminacio do off-set de maneira bastante lenta. Um

controlador PI funde as caracteristicas das acdes proporcional (P) e integral (I), mostrando
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um maximo overshoot, eliminando o off-set e diminuindo o tempo de estabilizacdo. O
controlador PD ndo consegue eliminar o off-set, mas o overshoot € menor em relagao aos
outros controladores devido a caracteristica de atuacdo mais rdpida e preditiva da agdo
derivativa. O controlador PID retine as trés acdes bésicas de controle e as semelhangas do
comportamento PI e PD, em que o overshoot e o tempo de estabilizacdo s@o menores e hd a

eliminacao do off-set.

’ Sem controlador

SN

) {

FID PI

Figura 2.22 — Comportamento da varidvel controlada em funcdo da aplicacdo de uma

perturbacdo degrau no processo para diferentes tipos de controladores.

2.6.1 Sintonia de controladores PID

Segundo Yu (2001), controladores PID sdo largamente usados nas inddstrias, mas
em geral apresentam funcionamento incorreto, que pode ser visualizado pelos grandes
desvios da varidvel controlada em relagdo ao setpoint nas telas de supervisao das salas de
controle das industrias. A acdo derivativa é freqiientemente desligada em funcdo da

dificuldade de se obter valores para Tp que mantenham atuagdes estaveis.

Os parametros do controlador (K¢, T e 7Tp) precisam ser determinados
corretamente para garantir atuacdes estaveis, isto €, para que ndo haja operacdes excessivas
nas varidveis manipuladas. Além disto, devem garantir bons requisitos de desempenho na
correcdo da varidvel controlada frente as perturbagdes que podem ocorrer no processo e

também bons requisitos de robustez, que implica na realizacdo de um estudo de quanto o
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controlador desvia-se do modelo da planta, quando este ultimo € conhecido. A

determinagcdo dos parametros do controlador € conhecida por sintonia ou tuning do

controlador.

Existem diversos métodos que possibilitam o cdlculo dos parametros do

controlador PID. Segundo O'Dwyer (2006), os métodos podem ser divididos dentro de

algumas categorias principais listadas abaixo:

a)

b)

d)

Métodos de sintonia baseados na avaliacdo da resposta da varidvel controlada a
perturbacdes do tipo degrau, realizados em malha aberta, também chamados de

métodos da curva de reagcdo do processo;

Métodos de sintonia baseados na minimizacdo de um critério de desempenho
apropriado, os mais comumente usados sdo os critérios integrais: integrais absolutas

e quadrdticas do erro, ponderadas (ITAE e ITSE) ou ndao (IAE e ISE) pelo tempo;

Métodos que ddo uma resposta especificada de margem de ganho e margem de fase
da fungdo de transferéncia em malha aberta do sistema (sietma = processo mais

controlador), conhecidos como métodos de andlise no dominio da freqiiéncia;

Meétodos de sintonia robusta, com critérios de estabilidade e desempenho robustos

construidos dentro do projeto do processo;

Métodos de sintonia baseados na determina¢do de parametros limites como: ganho
limite do controlador proporcional (K,) e periodo limite de oscilagdo (P,). Estes
parametros sdo obtidos em malha fechada, conduzindo o processo a condi¢des
muito proximas da instabilidade. Também € conhecido por “Utimate Gain” ou
“Continuous Cycling”. O método desenvolvido por Astrom e Higglund (1984) é
uma versao similar ao “Continuous Cycling”, podendo ser realizado em malha

aberta e ndo levando o sistema a instabilidade.

2.6.2 Descricao de métodos de sintonia usados para controladores PID

a) Método da curva de reacio

Este método tem por objetivo a aplicagdo de uma perturbacdo degrau na varidvel

manipulada do processo, com o sistema operando em modo manual, € a posterior
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identificacdo da resposta da varidvel controlada a um modelo de primeira ordem com
tempo morto (FOPDT), de onde sdo extraidos trés parametros que refletem as
caracteristicas dinamicas do processo: ganho estético (Kp), tempo morto (0) e constante de
tempo (T). Este método € aplicado apenas quando a resposta exibe um formato do tipo
sigmoidal (formato de S) e a curva de reagdo é construida em funcao da varidvel desvio (y)
(varidvel controlada — regime permanente). O modelo FOPDT e a fun¢do de transferéncia

obtida de sua transformada de Laplace sdao mostrados nas Equacgdes 2.16 e 2.17,

respectivamente.
y(t-0) =K, {l—exp[—@}} (2.16)
T
Gp(s) = Kp exp(-0s) (2.17)
Ts+1

Uma reta tangente ao ponto de inflexdo da curva de resposta determina os
parametros do modelo de primeira ordem. O tempo morto (0) € o tempo que varidvel
controlada leva para exibir uma mudanga a partir da aplicacdo do degrau e € obtido pela
interseccdo da reta tangente ao eixo horizontal. A constante de tempo (t) € obtida
subtraindo-se o instante de tempo referente ao tempo morto, do instante de tempo no qual a
curva de reagdo do sistema atinge 63,2% do valor de regime permanente. O ganho estatico
¢ o valor da varidvel desvio no regime permanente dividido pela amplitude do degrau

aplicado.

A Figura 2.23 mostra a perturbacdo degrau na varidvel manipulada, a curva de

reacdo do processo e a determina¢do dos parametros do modelo FOPDT.
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Figura 2.23 — Método da curva de reagao do processo.

Ziegler e Nichols (1942) propuseram relagdes de sintonia para controladores P, PI
e PID convencionais baseados no método da curva de reacdo. Vale ressaltar que

controladores ajustados a partir das relagdes de Ziegler e Nichols sao muito influenciados
pela razdo 6/t, portanto, seu uso adequado € recomendado para o seguinte intervalo

0,1 <0/t < 1. A Tabela 2.1 mostra as equagdes propostas pelos autores para a sintonia.

Tabela 2.1 — Parametros dos controladores P, PI e PID. Ziegler e Nichols

Controlador P Pl PID
Kc Kc T1 K¢ T1 (7))
Parametros do Controlador 1 (1 09/( 1 12 (<
Ziegler-Nichols —| = | — | =
(Zieg ) K, (Oj K, (Oj 3,336 K, (Oj 20 0,56

Cohen e Coon (1953) também estabeleceram relacdes de sintonia para
controladores P, PI e PID convencionais obtidas a partir do modelo FOPDT do sistema e
que sao freqiientemente usadas para altos valores de tempo morto, dando razodvel grau de

estabilidade ao sistema.
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Tabela 2.2 — Parametros dos controladores P, PI e PID. Cohen e Coon

Controlador

P

PI

PID

Parametros do
Controlador
(Cohen e Coon)

Kc

Kc

ool

T

T1

0

o

0

T

0

T

)
)

bl

b) Método com critérios integrais de erro

As relacdes de sintonia originadas do método da curva de reacdo do processo

utilizam apenas dois pontos da curva de resposta para estabelecer as relagdes, pois a base

do método é fundamentada em um critério de razao de decaimento %. Assim, a resposta da

variavel controlada pode apresentar um maximo sobre-sinal (overshoot) de 25%.

Os métodos construidos utilizando-se critérios de integragdo de erro tomam em

consideragdo a curva de resposta completa em malha fechada na determinacdo dos

parametros do controlador. Critérios de desempenho baseados em integracdo do erro com e

sem ponderac¢do do tempo sdo apresentados abaixo:

critério da integral do erro quadratico: ISE = Jez (t)dt
0

critério da integral do erro absoluto: IAE = j|e(t)|dt

critério da integral do erro quadratico ponderado pelo tempo: ITSE = Itez (t)ydt
0

(2.18)

(2.19)

(2.20)
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critério da integral do erro absoluto ponderado pelo tempo: ITAE = It|e(t)| dt (2.21)
0

As integrais mostram informacdes relacionadas com desempenho do controlador,
de modo que os parametros sdo considerados 6timos ou satisfatérios quando o ISE, TAE,
ITSE e ITAE das respostas sao minimizados. Os quatro critérios de integracdo de erro
acima podem ser empregados em funcdo das caracteristicas da resposta transiente do

sistema.

Segundo Smith e Corripio (1997), os parametros dos controladores determinados
por intermédio destas integrais sdo funcdes do tipo de perturbacao aplicada no processo (se
na carga ou no setpoint) e também da forma da perturbacao (degrau, rampa, etc). Mudancas
degraus ocorrem com maior freqiiéncia na prética, portanto, devem ser selecionados os
tipos de perturbacdes (carga ou setpoint) para a definicdo da sintonia, em fun¢do da qual
mais afeta a malha de controle. O método dos critérios integrais também € vélido somente
para a faixa de 0,1 < 6/t < 1, uma vez que este se trata de um método empirico. O critério
ITAE é comumente empregado, pois este apresenta simultaneamente bons requisitos de
desempenho e robustez. A Tabela 2.3 mostra as relacdes de sintonia com base no critério de

desempenho ITAE, para perturbacdes no setpoint ou na carga.

Tabela 2.3 — Parametros dos controladores P, PI e PID. Critério integral ITAE

Perturbacoes no setpoint Perturbacoes na carga
PI PID P PI PID
K 0,586 (£j0,916 0,965 (EJOBSS 0,49 (Ejl,084 0,859 (£j0,977 1,357 (£j0,947
© K, \0 K, \0 Ky \0 K, \0 K, (0
T T
o o T 0 0,680 T 0 0,738
E [1, 03—0,165()} {O, 796—0,147 (ﬂ 0.674\ © 0.842\ 1
T T 9 9
0 0,929 0 0,995
™ 0,308t| — 0,381t —
T T
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¢) Métodos baseados na determinacao dos parametros limites
- “Utimate Gain” ou “Continuous Cycling”

Este método € baseado nas caracteristicas dindmicas do sistema em malha fechada.
Tais caracteristicas sdo representadas pelo ganho limite do controlador proporcional (K,) e
periodo limite de oscilacio (P,). Com o sistema operando em malha fechada, o
procedimento para a determinacdo dos parametros limites consiste primeiramente em
desligar a acdo integral e a derivativa. Na pratica, na constante integral (t;) é colocado um
valor maximo e a constante derivativa (Tp) é designada igual a zero. Em seguida, o ganho
proporcional do controlador é aumentado gradativamente para ndo conduzir o sistema a
condi¢Oes de instabilidade, até que a varidvel controlada do processo produza uma
oscilagdo sustentada e, partir de ponto, determinou-se o ganho limite ou ganho critico do
controlador (K,). O periodo limite de oscilagdo (P,) € encontrado pela distancia pico a pico

de oscilacao da variavel controlada.

Ziegler e Nichols (1942) determinaram as relagdes de sintonia para razdo de
decaimento de ¥ em funcdo dos parametros limites de oscilagdo do processo. A Tabela 2.4

mostra as equagdes para o calculo os parametros dos controladores P, PI e PID.

Tabela 2.4 — Pardmetros P, Pl e PID. Ziegler e Nichols. Continuous Cycling

Controlador P PI PID
p d Kc 0,50 K, 0,45K, 0,60K,
arametros do
Controlador | 0,50P, 0,83P,
() 0,125P,

- Método de Astrom e Hiigglund (1984)

Astrom e Higglund (1984) propuseram uma metodologia de sintonia similar ao
“Continuous Cycling”, que consiste em provocar oscilagdes sustentadas na varidvel
controlada em torno de um valor de referéncia, sem levar o sistema para regides de
instabilidade. Para isto, com o sistema operando em malha aberta, a varidvel manipulada é
chaveada entre dois valores convenientemente escolhidos, com uma amplitude (d) de

chaveamento, de forma que a varidvel controlada possa oscilar com amplitude constante (a)
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a mesma freqiiéncia. A metodologia de Astrom e Hégglund pode ser realizada tanto em
malha aberta quanto em malha fechada. Com a operacdo em malha fechada o controlador é
substituido por relé, que estimula o processo através de uma sucessao de pulsos de
amplitude constante na varidvel manipulada. Quando o sistema oscila em regime
permanente os parametros limites sdo encontrados e o controlador pode ser sintonizado
utilizando as mesmas equacdes de Ziegler e Nichols (1942) do método “Continuous
Cycling”. No entanto, o ganho critico é calculado pela Equacdo (2.22), que considera o
resultado da primeira harmodnica originada da expansdo em séries de Fourier da saida do
relé. A Figura 2.24 exibe o esquema simplificado do método de Astrém e Hiégglund. A
Figura 2.25 ilustra o comportamento da varidvel manipulada e a reacdo do processo a este

chaveamento, respectivamente.

_4d
Ta

K, (2.22)

Relé
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Setpoint \—p—xu_’
—» ' Processo -
| Controle —|_H

Figura 2.24. Diagrama de blocos para o método de Astrom e Higglund com o sistema em

f— Pu —
¥ /\ /\ [,

malha fechada.

=

=9

-

Figura 2.25 — Oscilacdes sustentadas da varidvel controlada pelo método de Astrém e

Hiégglund.
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2.6.3 Controle de processo em leitos fluidizados

Os trabalhos publicados na literatura sobre a aplicacdo de estratégias de controle
em leitos fluidizados s@o em sua maioria referentes a controle de processos de secagem e,
processos envolvendo reacdes, como combustio e craqueamento catalitico fluido. Existem
poucos trabalhos empregando estratégias de controle para controlar regimes
fluidodindmicos em equipamentos de leitos fluidizados. Mais especificamente nao foi
encontrado qualquer trabalho visando controlar um processo de recobrimento de particulas
por meio do monitoramento dos regimes de fluidizacao operantes, que € o foco da pesquisa

desta dissertagao.

Phillips et al. (1988) desenvolveram uma estratégia baseada em controle
adaptativo para controlar a temperatura de um leito fluidizado com particulas de areia que
apresentava uma alta capacitancia térmica, sendo necessdrio diminuir o overshoot
alcancado pela temperatura durante a partida do processo, em funcdo do grande
aquecimento do leito. O tempo e a temperatura em que o aquecimento deveria ser desligado
foram estimados de um modelo dinamico desenvolvido com base em balancgos diferenciais
de energia no processo. Os parametros de inicializacdo do controlador PID com respeito a
saida foram preditos utilizando uma estimativa do processo em regime permanente € a
auto-sintonia do controlador digital foi baseada em modelos de segunda ordem continuos

no tempo, empregando a funcdo de transferéncia de segunda ordem com tempo morto.

Panda e Rao (1994) mostraram que um secador de leito fluidizado com particulas
de areia pode ser controlado utilizando estratégias de controle IMC (controle por modelo
interno) e DMC (controle por matriz dinamica), pois perturbagcdes degraus na temperatura
do ar de entrada (varidvel manipulada) conduziram a um eficiente controle e
monitoramento da temperatura de saida do ar no secador, que respondeu mantendo a

variavel controlada no setpoint definido.

Siettos et al. (1999) implementaram estratégias de linearizacdo entrada-saida,
controle fuzzy e algoritmo PID convencional em um processo de secagem de bentonitas
num secador de leito fluidizado, cuja dinamica do processo € ndo linear, empregando a
vazao de ar como varidvel manipulada e o contetido de umidade do material como varidvel

controlada. Baseados nas caracteristicas de resposta em malha fechada como, tempo de
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estabilizacdo, mdximo sobre sinal (overshoot) e critérios de desempenho IAE, ISE e ITAE,
os autores concluiram que a utilizacdo de estratégias de linearizagdo entrada-saida e
controle fuzzy obtiveram melhor performance comparado ao controle PID, com respeito ao
parametro IAE para vdérias faixas de perturbacdes no processo. A estratégia de controle
Sfuzzy foi considerada melhor em fungdo da simplicidade, uma vez que ndo necessita de um

modelo matematico exato do sistema como a linearizag¢ao entrada-saida.

Croxford (2006) mostrou que os regimes de fluidizacdo borbulhantes podem ser
controlados empregando técnicas de medidas de sinais de flutuacdo de pressdo e um
simples controlador PID linear. O ganho em baixa em freqiiéncia, que é obtido da
transformada de Fourier do sinal de flutuacdo de pressao normalizado apds a filtragem com
filtro passa baixa, foi definida como varidvel controlada do sistema de controle e a varidvel
manipulada era a posicdo da vdlvula de controle da vazdo de ar de fluidizacdo. A
identificacdo do sistema por vdrias fungdes de transferéncia de segunda ordem, que
dependem das faixas de vazdo de ar operantes, permitiu a determinacdo dos parametros do
controlador PID empregando da técnica do local das raizes (root loci). Este controlador
respondeu eficientemente as variagdes senoidais, triangulares e quadradas na demanda do

ar de fluidizacgdo.

Salau et al. (2008) investigaram a aplicacdo de uma estratégia de controle PID e
estabilizacdo dos parametros do controlador via otimizacdo no dominio da freqiiéncia em
um reator industrial de polimerizac¢do de leito fluidizado, em que instabilidades devido as
altas temperaturas alcancadas em regime permanente eram freqilientes. A dindmica ndo-
linear entre a temperatura do reator (varidvel controlada) e a posi¢cao da véalvula de controle
da vazdo de 4gua da torre de resfriamento do processo (varidvel manipulada) foi bem
descrita por uma modelagem da cinética de reacdo e balancos de energia no reator € no
trocador de calor do processo. O controlador PID mostrou-se adequado para garantir mais

estabilidade na temperatura do reator e conferiu uma melhoria na qualidade do polimero.

Lim et al. (2009) empregaram técnicas de captura de imagens para detectar e
medir a fase de borbulhamento em um leito fluidizado com particulas de vidro com
diametro na fixa de 106-212 um. A fracdo de vazios de bolhas (BVF) foi medida e mostrou
uma relacdo ndo-linear com a vazdo de gis de fluidizagdo. Modelos de funcgdes de

transferéncia que caracterizam a dinamica das bolhas foram utilizados para o projeto de um
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controlador PID convencional. Os resultados de atuagdo do controlador PID mostraram que
este foi suficiente para controlador a fragdo de vazios de bolhas do leito para diversas

demandas de borbulhamento.

Wang et al. (2009) apresentaram que o conteido de umidade de diferentes sélidos
em um secador de leito fluidizado pode ser medido por uma técnica conhecida por ECT
(tomografia de capacitancia elétrica) e uma estratégia de controle da umidade dos sélidos
manipulando a vazdo do ar de secagem foi implementada. Os resultados obtidos
empregando o sistema de controle melhoraram a eficiéncia térmica da secagem em relacio
a operacdo sem controle. A funcdo objetivo do processo, que inclui uma ponderacdo de
consumo de energia e custo do produto também aumentou, refletindo na melhoria da

qualidade do produto final.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

O presente capitulo mostrard em detalhes os procedimentos experimentais
utilizados para a execugdo deste trabalho, bem como a aplicagdo da metodologia de anélise
espectral Gaussiana, empregando a Transformada de Fourier em sinais de flutuacdo de
pressdo, a fim de se promover um estudo fluidodindmico do processo de recobrimento de
celulose microcristalina com suspensdao polimérica contendo Eudragit®. Este estudo
permitird, através da andlise de parametros como a freqiiéncia média Gaussiana e o desvio
padrdo da distribuicao espectral de pressdo, a implementacdo de uma estratégia de controle

em tempo real deste processo, na tentativa de evitar o fenomeno de defluidizacao do leito.

Inicialmente, foram realizados ensaios fluidodindmicos para a determinagdo da
velocidade de minima fluidizacdo (uns) para a celulose microcristalina na temperatura de

70°C do ar de entrada no leito.

Para um melhor entendimento das condicdes fluidodindmicas envolvidas no
processo de recobrimento de celulose microcristalina utilizando a suspensao polimérica, foi
realizado um estudo do processo de umedecimento em leito fluidizado utilizando-se apenas

dgua destilada no sistema de atomizagao.

E finalmente, a aplicacdo de controle do processo com ensaios de sintonia dos

controladores e ensaios de recobrimento em malha fechada foram realizados.
3.1 Caracteristicas fisicas do material particulado

O material particulado utilizado em todo o desenvolvimento deste trabalho é
conhecido por celulose microcristalina (MICROCEL) do tipo MC-500 obtido da empresa

Blanver Farmoquimica. A razao para a utilizagao deste material se deve a uma continuidade

dos estudos sobre medidas de flutuacdao de pressdo em leito fluidizado que vém sendo
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desenvolvidos no Laboratério de Processos Termofluidodindmicos (LPTF) da Faculdade de

Engenharia Quimica (FEQ) da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP).

As caracteristicas fisicas do sélido determinadas neste trabalho foram: didmetro
médio e densidade aparente. A andlise granulométrica das particulas foi realizada por
operacdo de peneiramento em peneiras padronizadas pelo sistema Tyler. Picnometria de
dgua foi usada para a determinagdo da densidade aparente das particulas. A Tabela 3.1

mostra as caracteristicas fisicas das particulas utilizadas.

Tabela 3.1 - Caracteristicas fisicas do material

Material Diametro médio de Densidade aparente
particulas (Lm) (kg/m3)
Celulose Microcristalina 325 (-300+350) 980

3.2 Sistema experimental

O sistema experimental utilizado estd instalado no Laboratério de Processos
Termofluidodinamicos (LPTF) da Faculdade de Engenharia Quimica (FEQ) da
Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP). Uma representacdo esquemadtica da

unidade experimental € mostrada na Figura 3.1.

SOPRADOR

TRANSDUTOR DE PRESSAO
TRANSDUTOR DE PRESSAO DIFERENCIAL
RESISTENCIAS ELETRICAS
CONTROLADOR DE TEMPERATURA
INVERSOR DE FREQUENCIA

BOMBA PERISTALTICA _
RESERVATORIO DE SUSPENSAO
COLUNA DE FLUIDIZAGAO

10 BICO ATOMIZADOR

11 TRANSDUTOR DE PRESSAO DIFERENCIAL
12 SISTEMA DE AQUISICAO DE DADOS

13 LINHA DE AR COMPRIMIDO

14 REGULADOR DE PRESSAO

15 ROTAMETRO

16 CICLONE

CoONOOG R~ WN =

Figura 3.1 - Unidade experimental
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A vazdo de ar utilizada para promover a fluidiza¢ao das particulas é fornecida por
um soprador (1) da marca Ibram®, com pressdo e vazao maximas de 2000 mmH,0 e
2 m’/min, respectivamente, acoplado a um motor de indugdo trifésico de 4 cv. O transporte
do ar do soprador até o leito € realizado através de uma tubulacdo de ago galvanizado com
0,051 m de didmetro interno. A vazdo de ar foi medida através de placa de orificio de
0,006 m de diametro interno para os ensaios fluidodindmicos e 0,0lm para os ensaios de
umedecimento e recobrimento. Houve necessidade de se utilizar placas de orificio com
diferentes diametros, por duas razdes distintas. Nos ensaios de fluidodindmica, a fim de se
obter vazdes mais baixas, e entdo evidenciar a regido de leito fixo, utilizou-se a placa de
orificio de 0,006 m de diametro. Ja para os ensaios de umedecimento e recobrimento
necessitava-se de altas vazdes para a geracdo de regime de fluidizacdo borbulhante

multipla, por isto a utilizacdo de um didmetro maior.

As medidas de pressdo a montante e da queda de pressdo através da placa de
orificio utilizando transdutores de pressdo permitiram o cdlculo da vazdo madssica do ar
escoando no leito de particulas. Um transdutor de pressdo manométrica da marca Cole-
Parmer 07356-01 (com faixa de 0 a 210,848 Pa, e sinal de saida de 1 a 5 V) e um transdutor
de pressdo diferencial da marca Smar LD301 (com faixa de 125 a 5000 Pa, e sinal de saida
de 4 a 20 mA), foram utilizados para a medi¢do da pressao manométrica a montante e a
queda de pressdo na placa de orificio, respectivamente. Para a obtencdo mais precisa da
vazdo de ar, a rotacdo do motor do soprador foi regulada por um inversor de freqiiéncia da

marca Danfoss VLT® e Série 2800.

A determinacdo da vazdo mdssica do ar escoando pela tubulacio de acgo
galvanizado até o leito de particulas foi realizada utilizando as equacgdes abaixo,

desenvolvidas por OWER e PANKHURST (1977).

AP P

atm

1-m? 273+T,

Q=0,0573-¢;-a-A,,- \/ [kg/min] 3.1)

onde,

gr: fator de compressibilidade:

dado por:
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=1-— P
TP AP

est atm )

B =0,3041+0,0876m-0,1166m>+0,4089 m*

AP,,: queda de pressdo na placa de orificio [cmH,O];
P.i: pressdao manométrica a montante da placa de orificio [cmH,0];
P.m: pressdo atmosférica local [mmHg];

o coeficiente de descarga;

onde:

o = 0,5959+0,0312m"%-0,184m*

e cps . 2
A,y drea do orificio da placa [cm™];

dor: didmetro do orificio da placa [cm]

m: relacdo entre a drea do orificio da placa e a drea da tubulagao;

Aor
m=—2
At
onde,
nd?
A=—=
4

di: diametro do orificio da tubulacio (cm);

T, temperatura do ar na entrada do orificio [°C]J;

(3.2)

(3.3)

(3.4)

(3.5)

(3.6)

3.7

A coluna de fluidizacdo construida em acrilico Plexiglas possui didmetro interno

de 0,143 m e altura de 0,71 m, como pode ser visualizado através da Figura 3.2.
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A queda de pressdo no leito de particulas foi medida por meio de um transdutor
diferencial de pressao da marca Cole Parmer 68014-18 (com faixa de 0 a 6,2 kPa e tempo
de resposta de 250 ms) instalado na camara plenum, mostrado na Figura 3.3. Em vez da
queda de pressdao foi avaliada a pressdo manométrica no plenum, onde um terminal do
transdutor € conectado diretamente a cdmara e o outro é exposto a atmosfera, pois no
trabalho desenvolvido por Parise (2007), foi verificado que, especificamente para o sistema
experimental utilizado, a queda de pressio medida entre dois pontos do leito varia
linearmente com a pressdo manométrica medida em um tnico ponto da cdmara plenum. Um
ajuste linear perfeito pode ser observado na Figura 3.4 entre a queda de pressdo no leito e a

pressao manométrica lida na camara plenum.
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Figura 3.2 - Esquema da coluna de fluidizagdao. FONTE: PARISE, 2007.
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Um ciclone do tipo Lapple estd conectado a parte superior da coluna para a coleta

de particulas finas arrastadas durante o processo de fluidizacgao.

A localizacdo exata do transdutor para a medi¢ao dos sinais de pressdo é de
fundamental importancia, pois cada regido do leito refletird com uma intensidade diferente
a dindmica do movimento de fluidizacdo, como foi comentado no item 2.3. Pesquisadores
como Wilkinson (1995) e Felipe (2004) constataram que medidas de pressdo na camara
plenum podem ser eficientemente realizadas, pois os sinais de flutuagdo de pressdo
extraidos desta regido mostram um bom indicativo dos regimes de fluidizacdo operantes,
isto €, os sinais evidenciam a formacao e erupcdo de bolhas, a subida e descida do leito,

aglomeracao de particulas, etc.

Figura 3.3 - Fotografia do transdutor diferencial e da tomada de pressdo na camara plenum.
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Figura 3.4 - Queda de pressdo no leito versus pressao manométrica no plenum utilizando o
transdutor de pressdo diferencial — areia, d, = 180 wm, hy = 0,15 m. FONTE: PARISE,
2007.
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Uma placa distribuidora de ar construida em ago inox com 1,62 mm de espessura,
do tipo perfurada, possuindo orificios de 1 mm de didmetro, distribuidos em arranjo
triangular com espagamentos de 8,5 mm foi utilizada. Para que as particulas sélidas nao
passassem para a cdmara plenum foi instalada na parte superior da placa distribuidora, uma

tela de aco inoxidavel com abertura de 75 pm.

Os sinais de pressdo provenientes dos transdutores foram registrados por um
sistema de aquisi¢ao de dados da marca National Instruments™, composto por uma placa de
aquisicdo PCI 6024 E, um bloco conector CB-68LP, um microcomputador (AMD Athlon™
64X2, processador Dual Core 6400+, 3,21 GHz e 2,0 GB de memédria RAM) e pelo
software LabView 7.1™ para o processamento e a visualizagdo dos sinais.

A interface para visualizacdo grafica dos sinais de flutuacdo de pressao

manométrica no plenum oferecida pelo software LabView 7.1™

, € mostrada na Figura 3.5.
Em cada corrida (loop) para a aquisicdo dos sinais de pressdo também sdo obtidos os
valores médios de queda de pressdo e da pressio manométrica a montante da placa de

orificio, para a realizacdo do calculo da velocidade superficial do ar.

O software LabView 7.1™ calcula a Transformada de Fourier dos sinais de
pressao do plenum através do algoritmo Transformada Répida de Fourier (FFT). Um ajuste
através do método dos minimos quadrados envolvendo a amplitude da Transformada de
Fourier do sinal de pressao medido e uma funcido exponencial semelhante a distribui¢do
normal Gaussiana é realizado, para a obtencao da freqiiéncia central e do desvio padrao da
distribuicao espectral de pressao. Este ajuste constitui a base do emprego da metodologia de

andlise espectral Gaussiana, que serd detalhada no item 3.3.

Para a obtencdo de sinais de pressdo sem ruidos oriundos da distribuicao de
energia elétrica e assim obter um melhor ajuste da amplitude da transformada de Fourier a
curva exponencial Gaussiana, um filtro digital de resposta infinita ao impulso (/RR), do tipo
passa baixa, com topologia Butterworth e ordem 25 foi especificado para o processamento

dos sinais.
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Figura 3.5 — Tela de supe visdo de dados do software LabView 7.1™,

3.3 Aplicacao da metodologia de analise espectral Gaussiana

A metodologia desenvolvida por Parise et al. (2008) foi empregada a fim de
monitorar os instantes iniciais quando o leito tende a defluidizacdo no processo de
umedecimento e finalmente de recobrimento de celulose microcristalina em leito fluidizado

gds-solido.
As etapas de execucdo da metodologia sdo apresentadas a seguir:

Primeiramente, sdo coletados 2048 (2'") pontos de pressdo manométrica na camara
plenum através de um transdutor diferencial a uma taxa de amostragem de 400 Hz. A
Figura 3.6 mostra um sinal de pressdo coletado em condicdo de regime de fluidizacdo
borbulhante multiplo, para 0,75 kg de massa celulose microcristalina no leito e velocidade

superficial do ar de 0,21 m/s na temperatura de 70°C do ar na cAmara plenum.

A opcao pela utilizagdo de 2048 pontos de pressao manométrica foi baseada no
tempo de processamento do sinal obtido, de aproximadamente 5,12 s com uma taxa de
amostragem de 400 Hz, pois para o desenvolvimento da estratégia de controle € ideal que
este tempo seja curto, a fim de que a atuacgdo sobre o processo seja rapida. O aumento do

nimero de pontos aumenta a resolu¢cdo do espectro de pressdo e o tempo de processamento.
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Segundo Felipe (2004), a partir de 8192 pontos o espectro passa a ndo exibir mais

mudancas significativas.
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Figura 3.6 - Sinal de pressao manométrica no plenum. Condigdes operacionais:

m, =0,75 kg, up=0,21 m/se T = 70°C.

O sinal de pressdo coletado no leito € filtrado por um filtro digital de resposta
infinita ao impulso (IRR) do tipo Butterworth, como mencionado anteriormente no item
3.2. Parise (2007) testou diversas tipologias de filtro e comparou diversas magnitudes de
ordem sobre o perfil da freqiiéncia média Gaussiana. A definicdo da ordem € de grande
importancia, pois valores baixos deste parametro implicam em perfis de freqiiéncia média

Gaussiana negativos, como foi observado pela autora.

Em seguida, € realizado o procedimento de normalizacdo. Segundo Lopes (2004),
este procedimento € necessdrio em processamento de dados, pois é uma forma de
regularizar a importancia relativa de cada varidvel de modo que se possa garantir que todas
as varidveis sejam equivalentes em termos de magnitude. A normalizacdo do tipo
“centralizacdo na média” (mean centring) é feita pela subtracdo da pressao no leito em cada
instante (Pyx) da média (Ux) de todos os dados de pressdo coletados, conforme a Equagao

(3.8).
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Py =Py k=0,1,2,.,N-1 (3.8)

onde,

Pnx : pressdo no leito normalizada (Pa)
Px: pressao no leito (Pa)
N: nimero de pontos de pressao coletados

Lx: média dos N pontos de dados de pressao.

O procedimento de normalizacdo gera o sinal mostrado na Figura 3.7.
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Figura 3.7 — Sinal de pressao normalizado no dominio do tempo. Condi¢des operacionais:

ms = 0,75 kg MC-500, up = 0,21 m/se T = 70°C.

Ao sinal de pressdo normalizado é aplicada a Transformada Fourier através do
algoritmo FFT descrito anteriormente, originando um espectro de pressao. A Figura 3.8
exibe a Transformada de Fourier do sinal apés a normalizagdo. E observado deste espectro
que conteudo de freqii€éncia estd dentro de uma larga faixa e a amplitude da Transformada
de Fourier € alta, concordando com os espectros obtidos por Parise et al. (2008), para um

regime de fluidiza¢do borbulhante maltiplo.
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Figura 3.8 - Espectro de pressio do sinal normalizado. Condi¢des operacionais:

ms = 0,75 kg MC-500, up = 0,21 m/se T = 70°C.

As amplitudes do espectro de pressio sdo entdo ajustadas a uma funcgdo
exponencial semelhante a distribuicdo normal Gaussiana, empregando o método dos
minimos quadrados, para a obtengao de parametros estatisticos que sdo influenciados pelo
regime de fluidizagdo ocorrendo dentro do leito. A fun¢do exponencial tem a seguinte
forma mostrada pela Equacdo (3.9).

(ffy)?

G(f)=Ae > k=0,1,2,..,N-1. (3.9)

Em que, fi e f, sdo a freqiiéncia do sinal e a freqiiéncia média da distribuicdo espectral

(freqiiéncia central), respectivamente, e 0 € o desvio padrdo dessa distribui¢do.

A Transformada de Fourier do sinal de pressdo € ajustada mais eficientemente
empregando o logaritmo natural das amplitudes espectrais medidas A.(fy) e da fungdo
exponencial dada pela Equacado (3.9).

2
In [G‘(fk)]zlnA—(sz'& (3.10)

02
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A Equacido (3.10) pode ser reescrita facilmente na forma mostrada pela Equacdo

(3.11):

In[G(f)]=afi+bf +c (3.11)

em que, os parametros a, b e ¢ sdo obtidos do procedimento de minimizagdo do somatdrio
dos quadrados dos residuos (ex) entre o logaritmo da funcdo de ajuste (distribui¢do

exponencial Gaussiana) e o logaritmo dos dados experimentais (amplitudes do espectro de

pressao).
1 fo . ot
4= -0 b= o ¢ =In [A]_W (3.12 a,b,c)
N-1 5
€y =Z[ln [A,(f)]-1n [G'(f, )]] (3.13)
k=0

A Figura 3.9 exibe um tipico ajuste do logaritmo natural da amplitude da

transformada de Fourier experimental com o logaritmo natural da fungdo exponencial

Gaussiana, realizado pelo software LabView 7. 1™,
2:""I""d""I""I""I""I""I""I""I""
14 Qo @ © 3
00 o ]

In [A ()]

64

In [G(fk)] - funcio de ajuste o

73
-8 _; O In[A (f)]- experimental

9— o

-10 T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Frequéncia (Hz)
Figura 3.9 - Logaritmo natural da amplitude da transformada de Fourier com a fun¢do de

ajuste. Condicdes operacionais: mg = 0,75 kg MC-500, up = 0,21 m/s e T = 70°C.
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3.4 Procedimento experimental

3.4.1 Ensaios fluidodindmicos

Os ensaios fluidodinamicos consistem em experimentos realizados numa coluna
carregada com determinada massa de particulas de celulose microcristalina para a

determinac¢do da velocidade de minima fluidizagao (Upy).

Inicialmente, com o auxilio de multimetro, é feita uma verificagdo da tensao
fornecida por duas baterias UNIPOWER UP1270 de 12 V cada uma, ligadas em série. A
tensdo deve estar muito proxima dos 12 V, para que ndo haja qualquer modificag@o do sinal
coletado levando a erros na medida. Estas baterias alimentam todos os transdutores de
pressao instalados no processo. Em seguida, a coluna de fluidizagdo € alimentada com
particulas de celulose microcristalina na faixa granulométrica de 300 a 350 wm,
granulometria esta que serd utilizada em todo o desenvolvimento deste trabalho. Apds o
carregamento das particulas na coluna, é feito um nivelamento da superficie do leito para
que a massa esteja uniformemente distribuida. Este nivelamento € realizado fornecendo-se
uma pequena vazao de ar no sistema. O leito fixo de particulas é obtido desta forma. Esta
etapa € bastante importante para que a curva fluidodinamica mostre diferencas quando

obtida pelo aumento e pela reducao da velocidade superficial do ar.

O sistema de aquisicdo de dados é entdo ligado e o inversor de freqii€ncia é
acionado para que o soprador forneca uma vazdo de ar baixa que ndo permita a
movimentacdo das particulas, caracterizando o regime de leito fixo. Neste ponto, é feita
uma verificacdo se o valor medido da queda de pressdo na placa de orificio lida no painel
digital deste transdutor corresponde a queda de pressdo em centimetros de coluna d’4gua
obtida no sistema de aquisi¢do mostrada na tela de supervisdo do software LabView 7.1™.
O sinal de pressao manométrica no plenum também € monitorado utilizando um multimetro
para a medicao da tensdo em volts no transdutor diferencial que deve ser correspondente a
tensdo registrada pelo sistema de aquisi¢do. O sinal de tensdo obtido na camara plenum é

convertido para Pascal pelo software LabView 7.1 ™.

Com a vazdo de ar estabelecida sao ligadas as resisténcias elétricas para o

aquecimento do ar de entrada no leito até a temperatura de 70°C. O controle da temperatura
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¢ realizado por um regulador PID (NOVUS 1100) com set-point definido em 70°C. Um
termopar acoplado a um leitor digital de temperatura monitora o valor do set-point e sua
estabilidade, caso contrario, um novo offset, parametro que permite fazer corre¢des no valor

do set-point € definido.

Ap6s a execucdo das etapas anteriores, o ensaio fluidodinamico pode ser realizado.
Inicialmente, é obtida a curva fluidodinamica pelo aumento da velocidade superficial do ar.
O inversor de freqiiéncia permite fazer um ajuste preciso da vazdo de ar, com um
incremento de 0,5 Hz para cada ponto de velocidade. Fixando-se uma determinada
velocidade, os sinais de pressdo sdo registrados e coletados. O sinal de flutuacdo de pressao
obtido apds dois loops de aquisicao é gravado em um arquivo com extensao #xt e os valores
da queda de pressao no leito, pressao a montante da placa de orificio e queda de pressdo na
placa s@o armazenados em uma planilha Excel para o cédlculo da velocidade superficial do
ar. A freqiiéncia central obtida da metodologia de andlise espectral Gaussiana também ¢é

armazenada.

A velocidade superficial no leito de particulas é corrigida para a temperatura de

70°C, através da seguinte equagao:

i aca A
ugomg =, ppl ( tubo J (314)

p plenum leito

onde, Pplaca € Pplenum S0 as densidades do ar na placa de orificio e na camara plenum,

respectivamente, dadas pelas equagdes do gés ideal abaixo:

P, PM

- 3.15

Pptuca R (273,15+T,) (-15)

p plenum= Patm il (316)
R (273,15+T)

e, PM, R, T, e T s@o o peso molecular do ar, a constante universal dos gases, a temperatura

do ar na placa de orificio e na entrada no leito, respectivamente.

Com o levantamento da curva fluidodindmica pelo aumento da velocidade
superficial do ar e coletando pontos de queda de pressao suficientes para a definicdo da
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regido de leito fixo e leito fluidizado plenamente estabelecido (regime borbulhante), a
segunda etapa do ensaio fluidodindmico que consiste na reducdo da velocidade do ar até

atingir o regime de leito fixo pode ser executada.

A queda de pressdo medida pelo transdutor diferencial no leito € na realidade a
soma da queda de pressdo do leito de particulas de celulose e da queda de pressdo na placa
distribuidora de ar, logo, esta ultima parcela deve ser descontada para a obtencdo da queda
de pressao real provocada no leito. Para isto, foi realizado um ensaio fluidodinamico sem a
adicao de particulas na coluna de fluidizacdo a fim de avaliar a queda de pressdo provocada
apenas pela placa distribuidora. Os resultados obtidos de queda de pressdo em fun¢do da
vazdo massica de ar estdo mostrados na Figura 3.10 para o leito sem particulas. Com os
dados de queda de pressdao no leito sem particulas, fez-se o ajuste dos dados de queda de
pressdo a uma funcdo quadratica em termos da vazio de ar e, utilizou-se esta equacdo para

a obtencdo da queda de pressdo real no leito de particulas.

52 e e e e e
50 4 Equacio: APleit0=AWar2+BWar+ C
484 A =377697

1 B=40,15
4637 Cc=31,36

—~ 44
) i
a ] ]
N’ - B
§ a2 :
] :
38 . 3
] ajuste ]
] © O  experimental ]
36 -
U+«
0,020 0,025 0,030 0,035 0,040 0,045 0,050 0,055 0,060 0,065 0,070
War (kg/min)

Figura 3.10 — Queda de pressdo em funcdo da vazdo de ar para o leito sem particulas.
Os ensaios fluidodinAmicos, bem como os ensaios de umedecimento e

recobrimento, foram realizados utilizando-se massas de 0,60, 0,75 e 0,90 kg de celulose

microcristalina.
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3.4.2 Ensaios de umedecimento

O procedimento experimental para os ensaios de umedecimento em leito
fluidizado foi realizado variando-se a massa de celulose microcristalina (mg), a vazdo de
dgua (Q4gua) atomizada dentro leito e o excesso de velocidade de ar em relacdo a minima
fluidizacdo (up-unf), mantendo-se constante a pressao de atomizacdo do ar (Pumi,) em 15
psig e a temperatura do ar na camara plenum (T) em 70°C. Os valores das varidveis

estudadas estdo mostrados na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Condic¢des operacionais do processo de umedecimento

Variaveis Valores
m, (kg) 0,60 0,75 0,90
Qsgua (ML/min) 6,0 8,0 10,0
Ug-Upr (M/S) 0,16 0,18 0,20

A organizacdo experimental dos ensaios foi realizada conforme estd mostrado na
Tabela 3.3, seguindo os moldes de um planejamento fatorial completo (2% com 3
repeticdes no ponto central, com a Unica finalidade de se verificar como a dinamica do leito
fluidizado € influenciada pela combinacdo dessas varidveis. Nao foram realizados estudos
de planejamento estatistico experimental, como por exemplo, obtencdo de modelos

otimizados e superficies de resposta.

Tabela 3.3 — Organizacdo dos experimentos para o processo de umedecimento

Variaveis do processo

Ensaios ms (Kg)  Qsgua (ML/mMin)  uo-ume (M/s)
1 0,90 6,0 0,16
2 0,90 10,0 0,16
3 0,90 10,0 0,20
4 0,90 6,0 0,20
5 0,75 8,0 0,18
6 0,60 6,0 0,20
7 0,75 8,0 0,18
8 0,60 10,0 0,16
9 0,75 8,0 0,18
10 0,60 10,0 0,20
11 0,60 6,0 0,16
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Os procedimentos para os ensaios de umedecimento do leito seguiram as seguintes

etapas:

- Primeiramente a coluna de fluidizacdo € alimentada com a massa de celulose

microcristalina definida anteriormente;

- Em seguida, a vazdo de ar do soprador € ajustada pelo inversor de freqiiéncia
para garantir uma condicdo de regime de fluidizacdo do tipo borbulhante simples ou
multipla;

- A temperatura do ar no plenum é entdo mantida em 70°C por um conjunto de

resisténcias elétricas e controlada por um regulador PID;

- O ar de atomizacdo € fornecido por um compressor do tipo pistao (Schulz, CSA

7,8/25) de 1,5 hp de poténcia e passa através de um bico atomizador do tipo duplo fluido

(Spraying Systems, SU12A) mostrado na Figura 3.11. A pressdo de atomizacdo fornecida

por este sistema foi fixada em 15 psig para ambos os ensaios de umedecimento e
recobrimento.

- A vazao de dgua € fornecida por uma bomba peristéltica (Cole Parmer, 7523-40,

Masterflex L/S) e € transportada continuamente para o leito através de um tubo de silicone

(Masterflex, 06409-14) de 1,4 mm.

Anel retentor
o Corpo do bico

_ Capa de fluido

Capa de ar

Figura 3.11 — Componentes do bico atomizador.

- O sistema de aquisi¢do de dados € acionado e sdo realizadas quatro primeiras

leituras de sinais de pressdo na condicao de regime de fluidizacdo borbulhante multipla sem
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a adi¢do de dgua no leito. A primeira leitura é feita para a determinacdo da velocidade
superficial do ar de trabalho em cada ensaio, medindo a queda de pressdo, a pressao a
montante e a temperatura do ar na placa de orificio. Também sdao armazenados os valores
da freqiiéncia central da distribui¢do espectral e o sinal de flutuagdo de pressdo em volts

com dois loops de aquisicdo, ambos gravados em arquivos com extensao #xt;

- Durante a execucdo dos ensaios sao conduzidas anotacdes pelas observagdes
visuais do comportamento fluidodindmico das particulas no leito em cada arquivo #xt
gravado. Videos com tempo de aproximadamente 10 s também sdo gravados a fim de

reforgar as constatagdes feitas na fluidodindmica do processo;

- O término do ensaio é efetuado quando as particulas de celulose microcristalina

encontram-se em regime de leito fixo, ou seja, quando ocorre o colapso total da fluidizagao.

3.4.3 Ensaios de recobrimento

O procedimento experimental para os ensaios de recobrimento em leito fluidizado
¢ muito similar ao procedimento de umedecimento, diferenciando-se no fato de que no
sistema de atomizacdo é usada uma suspensdo polimérica onde o componente bésico € a
substancia Eudragit® L30-D55. O Eudragit® ¢ um polimero anidnico com o &cido
metacrilico como um grupo funcional, extensamente utilizado na industria farmacéutica
para o recobrimento de comprimidos. Muitas drogas farmacéuticas causam grandes
irritacdes no estdbmago devido as suas caracteristicas quimicas e outras sofrem mudancgas
em sua estrutura quimica devido ao 4cido gdastrico diminuindo a sua eficiéncia no
organismo humano. Portanto, o Eudragit® ¢ empregado como filme de recobrimento, pois
melhora o processo de absor¢do das substincias ativas do medicamento. Entre outras
vantagens do uso deste polimero em processos de recobrimento estd a boa estabilidade
conferida ao produto para fins de armazenamento. A estrutura quimica deste polimero é

mostrada na Figura 3.12.
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Figura 3.12 - Estrutura quimica da substincia Eudragit®.

A formulacao para o preparo da suspensdo polimérica usada para o recobrimento
de celulose microcristalina estd baseada no trabalho desenvolvido por Donida (2000), que
testou diversas formulagdes até conseguir obter um filme uniforme e liso no recobrimento
de uréia utilizando leito de jorro. Silva (2003), Cunha (2004) e Silva (2006) empregaram
esta suspensao para o recobrimento de celulose microcristalina em processos de fluidizagao
e observaram que a celulose apresenta vantajosas caracteristicas de afinidade para o
recobrimento. Sendo assim, devido a eficdcia jd& comprovada por outros autores, esta

suspensdo foi utilizada para o desenvolvimento do presente trabalho. A formulagdo é

mostrada na Tabela 3.4.

Os componentes mostrados na Tabela 3.4 apresentam caracteristicas especificas
que melhoram o processo de recobrimento da suspensdo sobre a particula. Os reagentes
PEG 6000 (polietileno glicol) e citrato de trietila sdo agentes plastificantes e tém a funcio
de conferir maior flexibilidade ao filme de recobrimento para suportar as tensdes
mecanicas. O talco e o estearato de magnésio previnem que a pelicula fique pegajosa,
reduzindo assim a aglutinagdo das peliculas quando secas e tornando a superficie da
particula lisa. O diéxido de titanio (TiO) é importante pelas suas propriedades 6pticas. E o
pigmento branco mais brilhante e apresenta grande opacidade, sendo utilizado para realgar
a brancura e a opacidade do corante no recobrimento. O TiO, também aumenta a
durabilidade da pelicula. O corante ¢ utilizado para melhorar a estética do produto e
especialmente para permitir boa visualizacdo da pelicula por microscopia. A 4gua tem
funcdo na deposi¢do dos reagentes sobre a superficie da particula, dando uniformidade a

pelicula.
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Tabela 3.4 — Composicdo quimica da suspensdo de recobrimento (Donida, 2000)

Reagentes (%) em massa
Eudragit L30-D55 16,70
PEG 6000 0,75
Talco 2,75
Estearato de Magnésio 1,00
Diéxido de Titanio 1,20
Corante 0,80
Citrato de Trietila 0,50
Agua Destilada 76,30

O procedimento detalhado para o preparo da suspensdo polimérica é descrito por
Silva (2003). O procedimento consiste no preparo de duas suspensdes. A primeira
suspensdo sem o polimero Eudragit L.30-D55 € preparada sob agitacdo mecénica seguindo a
ordem de mistura mostrada na Figura 3.13. Esta suspensdo é ainda levada a um moinho
coloidal OSMEC (motor % cv e 3470 rpm) do Laboratério de Fluidodinamica e Secagem
da FEQ UNICAMP (Figura 3.14), para a reducao do tamanho das particulas a fim que nao
ocorra o entupimento do bico atomizador durante o ensaio, implicando na paralisacdo do

processo e perda de celulose microcristalina.

381,5 g Agua I(l)

7,5 g PEG ](2)

27,5 g Talco |(3)

6
@ 5) ©

o o e 10 g Estearato de Magnésio
[ 12 g Diéxido de Titanio H 8 g Corante l—- e

)

s 5 r
Momho‘ Coloidal Suspensao 1* produz 5 g Citrato de Trietilal
(15 minutos)

Figura 3.13 — Fluxograma das etapas para o preparo da suspensao 1.
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Figura 3.14 — Fotografia do moinho coloidal.

A segunda suspensdao € preparada sob agitacdo magnética, uma vez que O
Eudragit® se submetido a intensa agitacdo mecanica modifica o seu comportamento
reoldgico, tornando a suspensdo de recobrimento gelatinosa o que inviabiliza o seu
transporte e atomizacao. Nesta etapa de preparo, sdo entdo adicionadas a massa restante de
agua (381,5 g) e finalmente a massa de Eudragit (167 g). A suspensdo 2 obtida € misturada
a suspensdo 1 (obtida do moinho coloidal) obtendo-se assim a solu¢do definitiva para ser
usada no processo de recobrimento. Esta suspensdo € ainda agitada magneticamente por 30
minutos e permanece em repouso por 24 horas para a reducdo da espuma formada. A
Figura 3.15 mostra estas etapas descritas anteriormente para a preparagdo da suspensio

definitiva de recobrimento.

Preparo da suspensio definitiva |

y 381,5¢ Agua l
Suspensio
Recobrimento

4( Suspensao 2 I
167 g Eudragit l

(+) [
4[ Suspensio 1 ]

Agitacio Magnética Repouso 24 horas

(30 minutos) (geladeira)

Figura 3.15 — Fluxograma para o preparo da suspensao de recobrimento.
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Ap6s o preparo da suspensdo de recobrimento, sdo retiradas duas amostras de 8
mL a fim de se analisar o teor de sélidos presentes. O procedimento consiste na pesagem
das amostras, que em seguida s@o levadas a estufa na temperatura de 105°C por 24 horas
para a secagem. Segundo Silva (2003), a determinagdo do teor de s6lidos é importante, pois
mesmo em pequenas quantidades os soélidos em suspensdo podem modificar
significativamente a eficiéncia do processo de recobrimento. O sistema experimental é

mostrado na Figura 3.16.

Figura 3.16 — Fotografia do sistema experimental utilizado para o processo de

recobrimento.

3.4.4 Descricao dos ensaios de sintonia dos controladores

Para a implementa¢do do sistema de controle no processo de recobrimento de
celulose microcristalina em leito fluidizado gds-sélido nenhum equipamento adicional foi

. . . . ™
instalado no processo, apenas foi desenvolvido um novo programa em LabView 7.1

para
a aquisicdo dos sinais de flutuacdo de pressdo no leito, processamento dos sinais
empregando a metodologia de andlise espectral Gaussiana e implementagdo do projeto de

controle utilizando o algoritmo matemdtico de controladores PID (Advanced PID
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Algorithm) disponivel em um Toolkit da empresa National Instruments™. As Figuras 3.17

(a) e (b) mostram as funcdes de controle PID disponiveis em LabView 7. ™

5
4k Up I CkSearch I =T I
PO FID FID
manual control ————
4 €51 4
B i BfF AULD? [T) v
PIC. wi PID Advance... PID Autatuni. .. output range
= — e o process ffeatrlijaul:lurl-; - -IEII—I:| otk
e it +0 EHlE _ ==
i L« E L zetpoint range mgm 'E' ——— dbout (3]
PID Setpoint ... PID ControlI... PID Gain Sch... PID OutputR... FID gaing
PID FID PID o dt =]
7 X EH+E ] reivitialize? [F] < i
- beta
PID Lead-Lag, vi PIDEGU o ... PID %% Lo EG.., |ir'|EE|ri|:_|,|
d
(a) (b)

Figura 3.17 — (a) Palettes das fungdes de controle para implementacdo de algoritmo PID.

(b) Palette do Advanced PID Algorithm. FONTE: LabView 7.1™.

A func¢ao de controle PID Advanced implementa um controlador PID sob a forma
de um somatdrio, onde as agdes proporcional, integral e derivativa sdo computadas

separadamente e depois somadas, para compor a saida do controlador, da seguinte forma:

u(k) = up (k) +u (k) +up (k) (3.17)

Em que, as acdes de controle proporcional, integral e derivativa sdo calculadas

conforme as seguintes equacoes:

Acdo proporcional: up (k) = K e(k) (3.18)
K. ¢ K. <& . 1
Acdo integral: u, (k) = —C_[e(k) dt=—C Z[e(l) - edi- )} At (3.19)
Ty T A= 2
Acdo derivativa: up(k) = K¢ 1p ((11—(: =-K¢ ?TDt [PV; (k) - PV; (k-1)] (3.20)
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|SP - PVf (k)|
SP

range

A tela de supervisdo do programa utilizado em LabView 7.1™ para o controle do

Calculo do erro das agoes: e(k) =[SP-PV; (k)] L+ (1-L) (3.21)

processo de recobrimento estd mostrada na Figura 3.18. Nesta encontram-se as informacgoes
necessdrias para a aquisi¢ao do sinal de flutuacao de pressdo (nimero de amostras e taxa de
amostragem) e monitoramento das varidveis manipuladas e controlada pelo sistema de
controle. Os parametros, as faixas de setpoint e de saida dos controladores para o inversor

de freqiiéncia e para a bomba peristaltica sdo inicializados.
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Figura 3.18 — Tela de supervisao do programa para o controle do processo de recobrimento.

FONTE: LabView 7.1™,

Para manter a fluidizagdo em condi¢des estaveis de regime borbulhante multiplo
durante as operagdes de recobrimento de particulas em leitos fluidizados gas-sélido, as
variaveis do processo que mais influenciam na fluidez do leito sdo a velocidade superficial
do ar que promove a fluidizacdo e a vazdo de liquido de recobrimento. Portanto, as
varidveis manipuladas escolhidas para a constru¢io do sistema de controle foram os sinais
elétricos de saida em volts (V) para o inversor de freqiiéncia que controla a rotacdo do

motor do soprador de ar e da bomba peristéltica que transporta a suspensdo de recobrimento

68



Capitulo 3 - Materiais e Métodos

para dentro do leito. Logo, dois controladores PID foram utilizados e conseqiientemente
dois estudos de sintonia de controle do processo foram realizados.

Foram verificados diferentes regimes fluidodinamicos com a evolu¢do temporal da
freqiiéncia média Gaussiana a partir da aplicagdo da metodologia de andlise espectral
desenvolvida por Parise (2007), nos ensaios de umedecimento e recobrimento de celulose
microcristalina em leito fluidizado, como serd mostrado detalhadamente no Capitulo 4. A
freqiiéncia central € sensivel as mudancas de regimes de fluidizacdo e exibe uma faixa de
fluidizacdo estdvel em regime borbulhante que foi usada como setpoint range dos
controladores e se mantém inalterada independentemente das condi¢des de operagdo do
processo, e por estas razdes foi escolhida como varidvel controlada pelo sistema de
controle. Para a implementacio do controle do processo em LabView 7.1™ utilizando o
algoritmo PID Advanced a freqiiéncia central (process variable) em Hertz foi transformada
para unidades percentuais. A transformacdo foi realizada considerando que a maxima
freqiiéncia central obtida nos ensaios com celulose microcristalina em leito fluidizado gas-
solido foi de 7,0 Hz, correspondendo a um valor de 100% na varidvel controlada.

Para a realizacdo dos ensaios de controle do processo de recobrimento de celulose
microcristalina com suspensdo polimérica em malha fechada, os pardmetros de acdo
proporcional (K¢), integral (Ty) e derivativo (Tp) dos controladores foram determinados.

Na sintonia do controlador para o inversor de freqii€ncia utilizou-se o método de
Astrém e Higglund. Realizou-se um experimento em malha aberta com 0,90 kg de celulose
microcristalina sem a adicao de suspensao de recobrimento no leito na temperatura de 70°C
do ar na camara plenum. Perturba¢cdes do tipo degrau no sinal de saida em volts para o
inversor de freqiiéncia foram executadas. As oscilagdes foram sustentadas em periodos de
tempo de 60 s variando o sinal de saida na varidvel manipulada de 3,0 V (12,18 Hz) para
7,0 V (28,60 Hz). Portanto, a amplitude do chaveamento (d) na varidvel manipulada foi de
4,0 V. Observando a resposta da varidvel controlada, determinou-se a amplitude (a) pico a
pico da oscilacdo e o periodo critico (P,) da perturbacdo, que possibilitaram a determinacao
do ganho critico (K,) e dos parametros K, T; e Tp através das equacgdes de Ziegler-Nichols.

Na sintonia do controlador para a bomba peristéltica utilizou-se o método da curva
de reagdo. Realizou-se um experimento em malha aberta também com 0,90 kg de celulose
microcristalina no leito. Iniciou-se com a condic@o de regime de fluidizagdao borbulhante
multiplo com o inversor de freqiiéncia acionado em 23,5 Hz, onde a temperatura do ar na
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camara plenum foi mantida em 70°C e suspensdo de recobrimento foi continuamente
atomizada para dentro do leito, onde o sinal de saida para a bomba era de 1,6 V que
corresponde a vazdo volumétrica de 10 mL/min. A atomizacdo permaneceu por 166 s
quando entdo uma perturbacio do tipo degrau foi aplicada, levando a varidvel manipulada
para um novo patamar de 6,2 V referentes a 40 mL/min de alimentacdo de suspensdo, que
conduziu a defluidizacdo do leito. A curva da freqii€ncia central de desvio (y) obtida foi
ajustada a um modelo de primeira ordem com tempo morto, obtendo-se assim os seguintes
parametros: ganho estdtico do processo (K,), constante de tempo (T) e tempo morto (0). As
equagdes de Ziegler-Nichols desenvolvidas para a técnica da curva de reacdo foram
utilizadas para o célculo dos parametros K¢, 7 e Tp.

A partir dos ensaios de sintonia realizados optou-se pela utilizagdo de um controle
do processo com oscilacdes menos agressivas nas varidveis manipuladas, evitando assim
um grande esforco em termos de energia para o motor do soprador e para a bomba
peristéltica, j& que a propria varidvel controlada oscila fortemente durante o processo de
recobrimento exigindo dos controladores grande atuacdo.

Apo6s um ajuste fino dos parametros dos controladores determinados pelas técnicas
de sintonia acima, foram selecionados os quatro primeiros experimentos de recobrimento
da Tabela 3.3 para serem realizados em malha fechada utilizando-se algoritmo PID, a fim
de manter a fluidizacdo em condi¢des estdveis de regime borbulhante por um tempo de
residéncia maior e evitar assim a chegada antecipada da defluidizagdo do leito. Também
foram realizadas repeticdes destes experimentos sem o sistema de controle a fim de se obter
comparacdes sobre as condi¢des fluidodinamicas obtidas durante a evolu¢ao dos processos.

A Tabela 3.5 mostra as faixas de saida dos controladores definidas para tentar
garantir a estabilidade do regime de fluidiza¢do durante o processo de recobrimento. Em
LabView 7.1™ utilizando a funcdo de controle PID Advanced hd uma saida em nivel baixo
e alto, assim o controlador atua na varidvel manipulada entre esses limites. Para o
controlador do inversor de freqiiéncia, a saida para o nivel baixo foi definida como a
condicdo de operacdo utilizada nos experimentos sem a implementacdo do controle no
processo e para o nivel alto definiu-se um sinal maximo de 7,0 V (28,6 Hz — 1410 rpm do
motor do soprador), que produz um regime de fluidizacdo borbulhante explosivo. Para o

controlador da bomba peristéltica, o nivel baixo foi mantido em 0,5 V (3,0 mL/min) a fim
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de minimizar a vazado de suspensdo dentro do leito em condi¢des de defluidizagdo e para o

nivel alto foi usada a condi¢ao de operagao dos experimentos sem o controle.

Tabela 3.5 — Faixas de saida para as varidveis manipuladas pelo sistema de controle

Variaveis do processo Faixa de Saida do Controlador
Ensaios m 0 - Inversor de Freqiiéncia  Bomba Peristaltica
Controle & gs) ( ijlll:fi n) (;)n/ Sn;f Tensio Freqiiéncia Tensdo Vaziio
(V) (Hz) (V) (mL/min)

I* 0,90 10,0 0,20 575-70 235-286 05-1,6 3,0-10,0
2% 0,90 10,0 0,16 455-70 185-28,6 05-1,6 3,0-10,0
3* 0,90 6,0 020 575-70 235-28,6 05-09 3,0-6,0
4% 0,90 6,0 0,16 455-70 18,5-28,6 0,5-09 3,0-6,0

A escolha para a implementacio do sistema de controle nestas condigdes
operacionais de massa de celulose microcristalina (Tabela 3.5) se deve ao fato de que a
metodologia de andlise espectral Gaussiana apresentou uma melhor aplicabilidade para o
estudo da regido onde o leito tende a defluidiza¢do, quando a relagdo altura do leito fixo
diametro interno da coluna (H/D) estd proxima da unidade, associado também as
propriedades como didmetro médio e densidade aparente da celulose, tal como foi
verificado por Parise (2007). A relacdo H/D utilizando uma massa de 0,90 kg de celulose
microcristalina é de aproximadamente 0,8.

Foram realizadas anélises de microscopia eletronica de varredura (MEV), modelo
LEO 4401, para as amostras de celulose recobertas referentes ao Ensaio 1*, com e sem a
implementacdo do sistema de controle a fim de se obter compara¢des quanto a aspectos
morfolégicos do filme de recobrimento obtido. As amostras receberam recobrimento em
ouro sputtering e foram obtidas micrografias com aumento de 500X para cada amostra.
Andlises de microscopia optica (MO) para o Ensaio 1* também foram executadas com o
mesmo objetivo, em microscopio Optico Cole Parmer modelo 48920-20, acoplado a um
sistema de aquisicdo de microfotografias, Cole Parmer NTSC (Color Video Camera)

modelo 49901-30.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos dos ensaios experimentais
realizados para as diferentes massas de celulose microcristalina utilizadas que permitiram a
determinac¢do da velocidade de minima fluidizacdo através da aplicacdo da metodologia de

andlise espectral Gaussiana dos sinais de flutuacao de pressao.

Os resultados obtidos dos ensaios de umedecimento e recobrimento de celulose
microcristalina variando as condi¢cdes de operacdo do processo possibilitaram o
monitoramento e verificacao de diferentes regimes de fluidizag¢ao aplicando a metodologia
de andlise espectral Gaussiana, bem como a implementacao de uma estratégia de controle
baseada em algoritmo PID para processo de recobrimento, que visou evitar o fenomeno de

defluidizacgdo do leito.

4.1 Ensaios fluidodinamicos

Para os ensaios fluidodindmicos foram usadas trés massas diferentes de celulose
microcristalina e o exame das Figuras 4.1 a 4.3 mostrou claramente o momento da
defluidizagdo do leito, que ocorre quando hd uma queda significativa no valor da freqiiéncia
média Gaussiana, que por comparagao com a curva fluidodindmica obtida pela reducdo da
velocidade superficial do ar caracteriza a regido de minima fluidizagc@o. As linhas tracejadas
demarcam o regime correspondente ao leito fixo, em que a freqiiéncia central situa-se entre
6,0 e 6,5 Hz, e o regime de leito fluidizado, onde a freqiiéncia central varia fortemente. A
redugdo na velocidade superficial do ar diminui a freqii€ncia central de um patamar de
6,0 Hz que quantifica o regime de leito fluidizado para valores em torno de 4,5 Hz, e até
mais baixos como para o caso da massa de 0,90 kg, que correspondem a condi¢do de
minima fluidizagao.

Foi verificado que a freqiiéncia central apresenta uma maior sensibilidade a
mudanca de regime de fluidizacao do leito do que o desvio padrao da distribui¢@o espectral,
o qual sofre um ligeiro aumento na transicao. Estes resultados sdo similares aos obtidos por

Parise et al. (2008), que utilizando esta mesma metodologia e granulometria de celulose

73



Capitulo 4 - Resultados e Discussdo

microcristalina, determinou a regido de defluidizagdo, no entanto, a temperatura ambiente.
Portanto, na temperatura do ar de 70°C, a velocidade de minima fluidizacao de celulose

microcristalina com didmetro médio de 325 pum situa-se em torno de 0,030 m/s.
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Figura 4.3 — Evolu¢do da freqiiéncia média Gaussiana, desvio padrdo da distribuicdo

espectral e curva fluidodindmica. ms = 0,90 kg, T = 70°C, d, = 325 wm.

4.2 Ensaios de umedecimento

Resultados para diferentes ensaios de umedecimento, variando a massa de celulose
microcristalina (mg), vazao volumétrica de d4gua atomizada sobre o leito (Q,) e o excesso de
velocidade do ar em relacdo a minima fluidizacdo (up-unyf), foram obtidos utilizando a
metodologia de andlise espectral Gaussiana proposta por Parise et al. (2008), a fim de
identificar varidveis de processo que pudessem evidenciar a regido de defluidizacdo do
leito. Estes ensaios constituiram uma etapa preliminar para o estudo do processo de
recobrimento de celulose microcristalina com suspensdo polimérica aquosa a base de
Eudragit®, que visou implementar um sistema de controle em tempo real para evitar

defluidizagao desse processo.

O objetivo desses ensaios foi conduzir a defluidizacdo e aglomeracdo total das
particulas no leito, partindo de uma condicdo estdvel de processo em regime de fluidizacio
borbulhante multiplo, pois estas situacdes indesejdveis ocorrem comumente em plantas
inddstrias e em laboratério diminuindo a eficiéncia dos processos de recobrimento de

particulas e influenciando diretamente na qualidade dos produtos.
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A Figura 4.4 mostra a evolucdo da freqiiéncia média Gaussiana em funcdo do
tempo de umedecimento do leito, nas condi¢cdes de processo de 0,90 kg de celulose
microcristalina, 6,0 mL/min de vazdo de 4gua atomizada e 0,16 m/s de excesso de
velocidade do ar em relacdo a minima fluidizagdo. Pode ser visualizado desta figura que o
regime de leito fluidizado permanece até 39 min de processo. No tempo seguinte (40 min),
ocorre uma queda da freqiiéncia para um valor de 5,6 Hz, que por observacdes visuais e
filmagens do leito, € verificado uma diminui¢ao das bolhas e da movimentacao do leito, o
aparecimento de pequenos slugs e a fluidizacdo passa a ocorrer apenas na parte superior,
isto é, comegam a surgir grandes modificagdes na fluidodindmica do leito. A regido de
defluidizacdo € caracterizada por alteracdes significativas no valor da freqiiéncia média
Gaussiana, que com o passar do tempo atinge valores baixos, em torno de 2,5 Hz, onde
leito encontra-se praticamente na condi¢do de minima fluidiza¢do, em funcio do excesso de
umidade que o deixou mais pesado. O regime correspondente ao leito fixo, onde ocorreu a
aglomeracdo das particulas € verificado com 119 min de processo, e a freqiiéncia central
passa a oscilar em torno de 6,5 Hz. Vale ressaltar que a condi¢do de leito fluidizado
borbulhante multiplo ndo foi obtida nestas condi¢des de operacdo em funcdo da baixa

velocidade superficial do ar.
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A Figura 4.5 mostra a variacdo de um fator de fluidizagdo (6/Fp/Aiiw) que
relaciona o desvio padrao da distribuicao espectral de pressao (G) com o peso das particulas
(Fp) e a area de se¢do transversal do leito (Ayjt), durante o processo de umedecimento. Este
fator também exibe mudancas significativas durante o processo, evidenciando as transi¢oes

de regime de fluidizacao.

=
Y
=

S
=3
o

5
=3
@

S
=3
3

Regido de defluidizacio Leito fixo

oPa)(F /A, )

)

leito

1
-1 1
0,01 i —e— o(Pa)/(F /A
] |
-1 1

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140

Tempo (min)

Figura 4.5 — Evolucdo do fator de fluidizagdo durante o processo de umedecimento.
Condigdes de operagdo: mg = 0,90 kg, Qseua = 6,0 mL/min, up-ups = 0,16m/s, T = 70°C e
Pamiz = 15 psig.

A Figura 4.6 também exibe a evolugdo da freqiiéncia média Gaussiana com o
tempo de umedecimento do leito, nas condicdes de processo de 0,75 kg de celulose
microcristalina, 8,0 mL/min de vazao de &4gua atomizada e 0,18 m/s de excesso de
velocidade do ar em relagio & minima fluidizacdo. E observado que o regime de leito
fluidizado borbulhante mdltiplo permanece por cerca de 28 min de processo, quando entio
hd uma queda da freqiiéncia para um valor de 5,4 Hz, que pelas observacdes visuais e
filmagens do leito, ocorreu devido a uma diminui¢do do borbulhamento e formacdo de
pequenos aglomerados de particulas, com regides do leito sem movimentacdo. Na regido de
defluidizagdo, o leito encontra mais dificuldades em fluidizar devido o grande contetudo de
umidade, mas o ar ainda consegue romper a massa de celulose microcristalina aglomerada

na tentativa de fluidizar e, por isto, a freqiiéncia central oscila bastante nesta regido. O
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regime de leito fixo € observado com 77 min de processo, e a freqiiéncia central passa a
oscilar em torno de 6,0 Hz. O fator de fluidizacdo como pode ser visto da Figura 4.7
mantém caracteristicas muito similares as obtidas no ensaio anterior, mostrando o0s

diferentes regimes de fluidiza¢do durante o processo.
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Figura 4.7 — Evolucdo do fator de fluidizagdo durante o processo de umedecimento.
Condigdes de operacdo: mg = 0,75 kg, Q4gua = 8,0 mL/min, up-ups = 0,18 m/s, T =70°C e
Pamiz = 15 psig.
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Para as condi¢des de processo de 0,60 kg de celulose microcristalina, 6,0 mL/min
de vazao de dgua atomizada e 0,20 m/s de excesso de velocidade do ar em relacdo a minima
fluidizacdo, o comportamento da freqii€éncia média Gaussiana durante o processo pode ser
visto da Figura 4.8. E observado que o regime de leito fluidizado borbulhante multiplo
mantém-se estdvel durante 67 min. Uma queda da freqiiéncia para um valor em torno de 5,7
Hz refletiu o que estava acontecendo dentro do leito, que através das observacdes visuais e
filmagens pdde-se perceber uma acentuada diminuicdo do movimento de fluidizacdo.
Dentro da regido de defluidizacdo, o leito chega a condi¢des muito proximas a de minima
fluidizacdo. A aglomeracdo total das particulas acontece com 126 min de processo, € a

freqii€ncia central oscila em torno de 6,0 Hz.
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Figura 4.8 — Evolu¢do da freqiiéncia média Gaussiana durante o processo de
umedecimento. Condigdes de operagdo: my = 0,60 kg, Qjma = 6,0 mL/min,

Up-Ups= 0,20 m/s, T = 70°C € Pymi, = 15 psig.

A andlise do fator de fluidizacdo ratifica as mudancas de regime que estdo
ocorrendo. Pode ser observado que este fator exibe uma faixa que varia de 0,02 a 0,04 para
o regime de fluidizacdo borbulhante multipla que independe das condi¢des operacionais.
Na regido de defluidizacdo este fator sai dessa faixa, e quando as particulas estdo

totalmente aglomeradas, ou seja, em regime de leito fixo, o valor deste permanece em torno
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de 0,015. Isto indica uma boa proposta para o desenvolvimento do sistema de controle,
onde um controlador poderd manter o regime de fluidizacdo em condicdes estdveis dentro

de uma faixa de freqii€ncia central ou do fator de fluidizacao.
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Figura 4.9 — Evolucdo do fator de fluidizagdo durante o processo de umedecimento.
Condigdes de operacdo: ms = 0,60 kg, Qzeua = 6,0 mL/min, up-uys= 0,20 m/s, T = 70°C e
Pamiz = 15 psig.

Os demais resultados dos perfis da frequéncia média Gaussiana e do fator de

fluidizacao para os ensaios de umedecimento do leito encontram-se no Apéndice A.

4.3 Ensaios de recobrimento

Para os ensaios de recobrimento de celulose microcristalina observou-se um
comportamento muito similar aos resultados obtidos dos ensaios de umedecimento a partir
da aplicacdo da metodologia de andlise espectral Gaussiana com as diferentes condic¢des
operacionais estudadas, como pode ser visto em alguns dos ensaios mostrados nas Figuras

4.10 a 4.15.

A Figura 4.10 exibe a evolucao da freqiiéncia media Gaussiana durante o processo

de recobrimento de celulose microcristalina com suspensdo polimérica a base de
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Eudragit®. E observado que condigdes estiveis de fluidizagdo, sem a formagdo de
aglomerados, canais preferenciais e regides sem movimentagdo permanecem durante 42
min de processo. Este regime estavel € obtido com a freqii€ncia central oscilando em torno
de 6,5 a 7,0 Hz, tal como foi obtido nos ensaios apenas de umedecimento do leito. Quando
a freqiiéncia central comeca a cair é um indicativo de que o leito torna-se cada vez mais
umido, chegando a condi¢des similares as de minima fluidizacdo e entrando em colapso
com 58 min, e a freqii€ncia central passa a oscilar acima de 6,5 Hz, quando entdo se instala

um regime de leito fixo.
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Figura 4.10 — Evolu¢do da freqiiéncia média Gaussiana durante o processo de

recobrimento. Condi¢Oes de operac¢do: mg = 0,90 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, ugp-ups= 0,16 m/s,

T =70°C e Pymi, = 15 psig.

Na Figura 4.11 é mostrada a evolugdo do fator de fluidizagdo. E verificado um
comportamento similar ao obtido para o ensaio de umedecimento nas mesmas condicdes
operacionais. O regime de fluidizacdo permanece estdvel dentro da faixa desse fator que
varia de 0,022 a 0,036. Na regiao de defluidizacdo ocorrem grandes variagdes até o colapso

do leito em que este fator assume valores em torno de 0,015.

Como pode ser visto da Figura 4.12, a freqiiéncia media Gaussiana oscila em torno

de 6,0 a 6,5 Hz e houve uma estabilidade do regime de fluidizacdo durante 74 min de
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recobrimento, quando entdo mudancas significativas passaram a ocorrer, pois o leito
comegou a entrar em colapso, em funcdo da formacao de canais preferenciais e zonas com
pouca movimentacdo. O leito atingiu um valor de freqiiéncia central em torno de 3,5 Hz,

que refletiu condi¢des de minima fluidizagao.
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Condigdes de operacdo: ms = 0,90 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, up-ups= 0,16 m/s, T = 70°C e
Pamiz = 15 psig.
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T =70°C e Pymi, = 15 psig.
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A Figura 4.13 mostra a evolu¢do do fator de fluidizacdo. Também pode ser notada
a regido de defluidizacdo, onde o fator atingiu valores fora da faixa constantemente obtida
nos demais ensaios para o regime de fluidizacdo em condicdes estdveis de borbulhamento
multiplo, demarcada pelas linhas tracejadas horizontais. Indicando mais uma vez a eficdcia
da metodologia de andlise espectral Gaussiana para a aplicacio no monitoramento em
tempo real da qualidade do regime de fluidizacdo durante o processo de recobrimento

estudado.
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Figura 4.13 — Evolu¢do do fator de fluidizagdo durante o processo de recobrimento.

Condigdes de operacdo: ms = 0,90 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, up-ups = 0,20 m/s, T = 70°C e

Patmiz = 15 psig.

Pelo exame da Figura 4.14, percebe-se claramente as transi¢cdes de regimes de
fluidizacdo que ocorrem durante o processo de recobrimento de celulose microcristalina,
através da evolugao temporal da freqii€ncia central da distribui¢do espectral de pressao.
Leito fluidizado borbulhante é observado até os primeiros 23 minutos de processo, quando
entdo o leito entra em defluidizacdo e com 35 minutos as particulas de celulose ja se
encontram totalmente aglomeradas. O fator de fluidizacdo (Figura 4.15) ndo mostrou
alteracdes na regido de defluidizacdo, mas apenas o regime correspondente ao leito fixo

onde este fator assume valores em torno de 0,015 foi precisamente definido.
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Figura 4.15 — Evolug¢do do fator de fluidizacdo durante o processo de recobrimento.

Condigdes de operagdo: m = 0,90 kg, Qsusp = 10,0 mL/min, up-ums= 0,16 m/s, T =70°C e

Pamiz = 15 psig.

Os demais resultados dos perfis da frequéncia média Gaussiana e do fator de

fluidizacao para os ensaios de recobrimento encontram-se no Apéndice B.
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4.4 Implementacao da estratégia de controle para o processo de recobrimento de

celulose microcristalina em leito fluidizado gas-sélido

4.4.1 Definicio da variavel controlada, variaveis manipuladas e setpoint dos

controladores

Os resultados obtidos para os ensaios de umedecimento e recobrimento de celulose
microcristalina em leito fluidizado gés-sélido aplicando a metodologia de andlise espectral
Gaussiana dos sinais de flutuacdo de pressdo mostraram um alto potencial para a
implementacdo de um sistema de controle para estes processos, pois a freqii€ncia central da
distribuicao espectral e o fator de fluidizagdo exibiram mudancas significativas frente aos
diferentes regimes de fluidizacdo que surgem durante a evolucdo desses processos. Em
especial, a freqiiéncia média Gaussiana apresenta a particularidade em definir com maior
rapidez quando o sistema encontra-se em regime de fluidizacdo estdvel ou se estd entrando
em defluidizacdo, capturando os instantes iniciais do aparecimento destas condigdes
indesejaveis e, por esta razdo a freqiiéncia central foi escolhida como varidvel controlada

pelo sistema de controle.

O fator de fluidizacdo sofre mudancas mais significativas quando o leito ji se
encontra na regido de defluidizac¢do, podendo ser usado como um parametro auxiliar para
identificar o colapso do leito, pois o regime de leito fixo € observado em valores abaixo de
0,020 deste fator. Uma desvantagem da freqii€ncia central € que esta apresenta a mesma
faixa de variacdo tanto para o leito fixo quanto para o leito fluidizado em condicdes
estdveis, o que impossibilitaria diferenciar os dois regimes, em uma determinada ocorréncia
de colapso do leito. No entanto, o fator de fluidizacdo ndo foi explorado na implementagao
do sistema de controle, uma vez que a manutengdo da frequéncia central acima de 6,0 Hz
(85%) € garantia de que um regime de fluidizacdo borbulhante estd operando no processo

de recobrimento.

O regime de leito fluidizado borbulhante € a condicao ideal para um processo de
recobrimento de particulas, em funcdo da grande mistura e das trocas de calor e de massa
que sdo intensificadas. Este regime para a celulose microcristalina sendo recoberta por

suspensdo aquosa polimérica de Eudragit® ocorre dentro de uma faixa de freqii€éncia
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central que vai de 6,0 a 7,0 Hz e se mantém até que o excesso de umidade dentro do leito
acabe por defluidiza-lo, quando entdo a freqiiéncia central sai desta faixa,
independentemente das condi¢des operacionais utilizadas e retorna a oscilar dentro da
mesma faixa do leito fluidizado, no entanto, em regime de leito fixo. As Figuras 4.16 ae b
mostram a faixa escolhida para a definicdo do sefpoint dos controladores em termos de
freqii€ncia em Hertz (lado esquerdo) e em termos percentuais (lado direito) para a

implementacdo do sistema de controle em LabView 7.1™.
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Figura 4.16 — Freqiiéncia central em Hertz e em termos percentuais (%) durante o processo

de recobrimento.

A Figura 4.17 exibe um esquema simplificado da configuracdo do sistema de
controle baseado em um algoritmo PID convencional implementado para o processo de

recobrimento de celulose microcristalina, empregando a freqiiéncia central como variavel
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controlada e a vazdo de ar do soprador e da bomba peristaltica como varidveis manipuladas.
A freqiiéncia central em porcentagem é constantemente comparada com a faixa de setpoint
definida. Quando hd um erro (diferenca entre o valor medido e a faixa de operagdo desejada
de freqiiéncia), os controladores atuam ajustando as varidveis manipuladas (sinais de
comando em volts para o inversor € para a bomba), a fim de minimizé-lo e restabelecer a
condicdo desejada. A atuacdo do controlador no inversor de freqii€ncia se processa no
sentido do aumento da vazdo de ar quando a freqiiéncia central cai para valores abaixo da
faixa de setpoint estipulada, o que indica que o leito estd entrando em defluidizacdo. A
atuacdo do controlador para a bomba peristéltica € realizada no sentido da diminuicdo da

vazao de suspensado de recobrimento quando a freqiiéncia central sai da faixa de setpoint.
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Figura 4.17 — Estrutura do sistema de controle PID multimalha para o processo de

recobrimento de celulose microcristalina.

4.4.2 Sintonia dos controladores utilizando algoritmo PID avancado

Dois estudos de sintonia dos controladores para o processo de recobrimento de
celulose microcristalina em leito fluidizado foram realizados. As varidveis manipuladas
foram: a vazdo de ar do soprador (sinal de comando em volts para o inversor de freqiiéncia)
e a vazdo de suspensdo de recobrimento (sinal de comando em volts para a bomba

peristaltica).
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4.4.2.1 Sintonia do controlador para o inversor de freqiiéncia (sem adicao de

suspensao de recobrimento)

Foi utilizado na sintonia da malha de controle da vazdo de ar do soprador o
método de Astrom e Higglund, que consiste em provocar oscilagdes periédicas na varidvel
controlada através de perturbacdes no sinal de comando em volts para o inversor de
freqiiéncia entre dois valores de referéncia e calcular o ganho critico (K,). A Figura 4.18
mostra a resposta da freqiiéncia central em termos percentuais obtida a partir da aplicagdo
deste método no processo, com 0,90 kg de celulose microcristalina seca (sem a adi¢ao de
suspensao de recobrimento) no leito. As oscilagdes sustentadas em periodos de tempo de 60
s foram definidas com o objetivo de fazer o processo variar de condi¢cdes muito similares a
um regime de minima fluidizacdo com o sinal de saida na varidvel manipulada em 3,0 V
(12,18 Hz), para condi¢des de fluidizacdo borbulhante explosiva com sinal de saida na
varidvel manipulada em 7,0 V (28,60 Hz). Condi¢des de minima fluidizacdo a seco sdo
obtidas com freqiiéncia central em torno de 4,5 Hz (64,28 %) e fluidizacdo borbulhante
explosiva em torno de 6,5 Hz (92,86 %). Pelo exame da Figura 4.18, pode-se observar uma
dificuldade em manter a varidvel controlada nos regimes definidos pelo chaveamento da
varidvel manipulada em funcdo da natureza cadtica da fluidizacdo, no entanto, houve boa

resposta da freqiiéncia central as perturbacdes aplicadas.

Os valores do periodo critico (P,) e do ganho critico (K,) determinados pelo
método de Astrom e Hiégglund permitiram o célculo dos parametros dos controladores P, PI
e PID utilizando-se as equacdes do método “continuos cycling” de Ziegler-Nichols e, estao

mostrados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Parametros do controlador para o inversor. Método de Astrom e Higglund

N , d (V) a (%) P, (s) Ky (V/%)
Parametros do Método 2.0 0 T12.5 0.25
Tipo do Controlador P PI PID
R K K K
Parar?ZeFrols (:(1\1 ?(;lntlr())lador R /;0 ) R /;0 ) T (S) (V/‘(;o ) () (s
tegler-N1chos 0,12 011 9375 0.15 5625 14,06
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Figura 4.18 — Resposta da varidvel controlada as perturbacdes oscilatérias na varidvel
manipulada. Método de Astrom e Higglund. Condicdes operacionais: m, = 0,90 kg,

T =70°C e Pymi, = 15 psig.

A Figura 4.19 mostra a evoluc@o da varidvel manipulada utilizando a massa de
0,90 kg de celulose microcristalina em regime de fluidizagdo borbulhante, sem a adi¢do de
suspensdo de recobrimento, que foi obtida a partir da implementacdo dos parametros
determinados para o controlador PI, a fim de se verificar sua atuacdo. As faixas de saida
minima e maxima do controlador foram definidas como 5,75 V e 7,0 V, respectivamente.
Pode ser observado que a atuac¢do do controlador é sensivel as mudangas que ocorrem na
freqiiéncia central. Em geral, freqiiéncias centrais maiores ou iguais a 6,5 Hz (92,5 %), a
varidvel manipulada é mantida em valores ao redor da saida baixa (5,75 V), o que
representa uma atuacdo interessante e desejavel durante o processo de recobrimento de
celulose microcristalina para os instantes que antecedem ao aparecimento da regido de
defluidizacdo. Quando a freqiiéncia central apresenta valores abaixo dos 6,5 Hz, a atuagdo
do controlador se processa no sentindo do aumento do sinal na varidvel manipulada e,
dependendo da amplitude da queda, como por exemplo, picos de freqiiéncia préximos ou
abaixo da faixa minima de setpoint definida (6,0 Hz < 85 %), a saida do controlador é
elevada ao valor maximo de 7,0 V. Esta atuagdo do controlador é requerida durante o

surgimento da regido de defluidizacdo, em que a freqiiéncia central sai da faixa do setpoint
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e a vazao de ar do soprador precisa ser aumentada a fim de o leito retorne as condicdes
iniciais estaveis de fluidizacdo e com isso o tempo do processo de recobrimento da celulose
microcristalina pode ser aumentado, a fim de se obter uma camada de filme com uma

espessura maior e particulas recobertas homogeamente.

Portanto, os parametros do controlador PI determinados para a malha de controle
do inversor de freqiiéncia foram considerados satisfatorios, pois apesar das grandes
oscilagdes na freqiiéncia central originadas da propria natureza randomica da operagdo de
fluidizacao, houve uma atuagdo eficiente na varidvel manipulada que possibilitou captar as
oscilagdes do processo, sempre restabelecendo a condi¢do de fluidizacdo desejada definida

pela faixa de setpoint.
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Figura 4.19 — Evoluc@o do sinal do inversor sob a a¢do de um controlador PI (K¢ = 0,1 V/%

e Tr= 93,75 s). Condig¢des operacionais: ms = 0,90 kg, T = 70°C e Pyymi, = 15 psig.

A Figura 4.20 mostra que a utilizagdo de um controlador PID provocou oscilacdes
agressivas na varidvel manipulada em funcdo da acdo derivativa que ocasiona uma
antecipacdo ao erro, de forma que o motor do soprador operou continuamente entre o limite
maximo e minimo, o que ndo representa uma condi¢ao estavel de atuacao e, por esta razao
o controlador PI foi escolhido para a composicao da malha de controle, pois este apresenta

um melhor desempenho para sistemas oscilatorios. A acdo derivativa frente a processos em
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que a varidvel controlada é muito oscilataria, caso nao seja devidamente sintonizada, acaba
calculando desnecessariamente acdes de comando elevadas, fendmeno este conhecido
como saturacdo do controlador, o que talvez pudesse ser evitado usando a¢des chamadas de
Anti-Windup, que consistem em atenuar o efeito produzido pela saturacdo do sinal de
controle no desempenho do sistema ou baixar o valor da constante derivativa. Estas andlises

nao foram realizadas visto que o controlador PI apresentou um bom desempenho.
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Figura 4.20 — Evolucdo do sinal do inversor sob a a¢do de um controlador PID
(Kc = 0,15 V/%, 11 = 56,25 s e tp = 14,06 s). Condi¢des operacionais: mg = 0,90 kg,
T =70°C e Pymi, = 15 psig.

O critério de desempenho ITAE dos controladores PI e PID foi avaliado a fim de
reforcar a tomada de decis@o pela escolha do controlador PI para a implementacdo em
malha fechada no processo de recobrimento. O valor deste critério para a atuagdo do
controlador PI mostrada na Figura 4.19 foi de 1,07 x 10° s°%, enquanto que para a atuacio
do controlador PID exibida na Figura 4.20 foi de 2,11 x 10° $*%. Sendo o controlador PI de
menor valor ITAE pode se afirmar que seu desempenho ¢é mais satisfatério em

contrapartida com o controlador PID.

Na tentativa de melhorar a atuacdo do controlador PI obtido e em funcdo das

grandes oscilacdes da varidvel controlada durante a operacdo de fluidiza¢do, que mesmo
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em regime de borbulhamento estdvel exibia freqiiéncias centrais abaixo da faixa do setpoint
definido para o controlador, o que caracterizaria assim um estado de defluidizacdo, foi
proposta uma modificacido na varidvel controlada para que o sistema de controle recebesse
uma informacdo da dindmica do leito fluidizado com uma amplitude de oscilacio menor a
fim de que a atuacd@o sobre a varidvel manipulada fosse menos agressiva. Desta forma, para
cada trés pontos de dados de freqii€ncia central em termos percentuais coletados durante o
ensaio, um valor médio destes pontos foi obtido, e a freqiiéncia central percentual com
média dos trés dltimos pontos passou a ser a nova varidvel controlada na malha do inversor

de freqiiéncia.

A Figura 4.21 mostra um exemplo da redu¢do obtida na amplitude da freqii€ncia
central em termos percentuais durante um teste a seco realizado em malha fechada com a
celulose microcristalina apenas fluidizando em condi¢des de regime de borbulhamento
multiplo e, observou-se uma reducdo considerdvel nos distanciamentos da freqiiéncia

central média em relacdo a faixa de setpoint definido para o controlador.
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malha fechada. Condicdes operacionais do ensaio a seco: mg = 0,90 kg, T = 70°C,
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Os parametros para os controladores PI e PID determinados pelo método de
Astrom e Higglund foram re-submetidos a um novo teste em malha fechada nas mesmas
condi¢cdes operacionais dos ensaios anteriores, a fim de verificar o comportamento de
atuacdo da varidvel manipulada através do emprego da freqii€ncia central com média de 3

pontos (freqiiéncia central média) como varidvel controlada pelo sistema.

A Figura 4.22 mostra que houve uma melhora significativa na atuacdo do
controlador PI sob o sinal de comando para o inversor de freqiiéncia, visto que quando a
freqiiéncia central média estd dentro da faixa do setpoint, caracterizando assim um regime
de fluidizacdo estdvel, a varidvel manipulada manteve a saida do inversor em um nivel
praticamente constante, o que representa uma atuacdo ideal durante esta fase. Quando a
freqii€ncia central média estd abaixo do setpoint, o que reflete uma situacdo de
defluidizacdo, o controlador atua gradativamente pelo aumento do sinal para o inversor e
coloca mais ar dentro do leito, atuagdo esta de fundamental importincia e que deve ser

tomada durante esta fase.

A atuacdo do controlador PID (Figura 4.23) em malha fechada com a freqiiéncia
central média como varidvel controlada mostrou um comportamento similar ao obtido com
a utilizacdo da freqiiéncia central apenas, visto que controlador continuou a exibir
constantes atuagdes entre o limite minimo e méximo de saida (5,75 a 7,0 V), o que ndo
representa condicOes estdveis de operacdo. Observa-se que mesmo frente a pequenas
quedas na freqiiéncia central média dentro da regido do setpoint, o controlador atuou
elevando o sinal de comando para o inversor ao nivel maximo de saida e, com qualquer
pequena tendéncia de subida fora da faixa do setpoint, o controlador rebaixou o sinal para o
nivel minimo. Explicagcdes possiveis para estas atuacdes excessivas podem ser atribuidas a

introducdo do termo derivativo e a possobilidade de saturacdo do controlador.

O critério de desempenho ITAE dos controladores PI e PID novamente foi
avaliado. O valor obtido para a atuacdo do controlador PI mostrada na Figura 4.22 foi de
1,36 x 10° s%%, enquanto que para a atuacao do controlador PID exibida na Figura 4.23 foi
de 1,67x 10° s*%. O resultado de menor ITAE para o controlador PI confirma o seu

desempenho mais satisfatério em relagdo ao controlador PID.
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4.4.2.2 Sintonia do controlador para a bomba peristiltica (adi¢cdo de suspensao no

leito)

A determinagdo dos parametros do controlador para a malha de controle da bomba
peristéltica foi realizada inicialmente pelo método da Curva de Reag¢ao (primeiro método de
Ziegler-Nichols), que consiste em avaliar a resposta transiente da varidvel controlada em
malha aberta aplicando-se uma perturbacdo do tipo degrau na varidvel manipulada. A
Figura 4.24 exibe o comportamento da varidvel controlada em funcdo do tempo quando o
processo foi submetido a uma perturbacdo do tipo degrau com intensidade de 4,6 V na
varidvel manipulada e, observa-se que um incremento de 30 mL/min na vazao de suspensao
de recobrimento, dentro da condi¢do de regime de fluidizacdo borbulhante multiplo,
provocou a defluidizacdo do leito, a qual foi detectada em fungdo das quedas expressivas na
freqii€ncia central somente por volta dos 400 s do ensaio. Isto significa que o sistema
apresenta um tempo morto considerdvel e, como a curva de resposta obtida assemelhou-se a
um formato do tipo sigmoidal, a aplicacio de um modelo de primeira ordem com tempo
morto (FOPDT) para a identificagcdo da dindmica do processo serviu como um ponto de

partida para a sintonia do controlador, juntamente com o emprego das equacdes de Ziegler-

Nichols.
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Figura 4.24 — Resposta da varidavel controlada a perturbac¢do degrau na varidvel manipulada.
Método da Curva de Reagdo. Condicdes operacionais: mg = 0,90 kg, up-ups = 0,20 m/s,
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Pode ser visualizada na Figura 4.25, a evolucdo da curva de resposta da freqiiéncia
central de desvio em termos percentuais (y) ou como é comumente chamada na literatura de
curva de reagdo do processo, que € definida como a diferenca entre a varidvel controlada
em um determinado instante e o valor do setpoint, juntamente com a curva de ajuste ao
modelo FOPDT. Para a realizacdo do ajuste dos dados a uma dindmica de primeira ordem e
a construgdo da freqiiéncia central de desvio, o valor do setpoint foi definido como a média
dos valores obtidos antes da aplicacdo da perturbacdo (90,22 % < 6,32 Hz), com o
processo operando em regime de leito fluidizado borbulhante multiplo e com alimentacdo

continua de 10 mL/min de suspensdo de recobrimento.

Foram obtidos da curva de reacdo os parametros do modelo FOPDT, que sdo:
ganho do processo (Kp), constante de tempo (T) e tempo morto (8). A Tabela 4.2 mostra os
parametros do modelo e os pardmetros dos controladores P, PI e PID determinados pelas
equagdes do primeiro método de Ziegler-Nichols. A aplicagdo do método da curva de
reacdo neste processo mostrou-se adequada, pois a relacdo 0/t estd dentro da faixa
recomendada para o seu emprego, que € de 0,1 < 8/t < 1. A funcdo de transferéncia dada
pela Equacdo 4.1 representa a dinamica do processo que € caracterizada por uma baixa
velocidade de resposta a uma perturbagdo aplicada, em fun¢do dos altos valores de T e 6 e,

portanto.
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Figura 4.25 — Curva de reacdo para a sintonia do controlador para a bomba peristaltica.
Condi¢des operacionais: mg = 0,90 kg, up-upr = 0,20 m/s, T = 70°C e Py, = 15 psig.
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10,87
G,(s) =-————exp(-84,36s 4.1
p(8) 315,665+ 1 p( ) 4.1)

Tabela 4.2 — Pardmetros do controlador para a bomba. Método da Curva de Reacao

Kp
Parametros do Método (%/V) ©(s) 0 () 0/t
-10,87 815,66 84,36 0,10
Tipo do Controlador P PI PID
K K K
Parﬁr?grols (:ONQ;lntlr())lador V. /;0 ) R /;0 ) Tr (s) R /;0 ) T(s) T (s)
tegler-Nichols 0.9 0.8 2809  -1.0 1687 422

Um ensaio de recobrimento em malha fechada utilizando-se os parametros para o
controlador PI determinados anteriormente foi realizado para verificar o comportamento da
atuacdo do controlador sob a varidvel manipulada. A Figura 4.26 demonstra que a bomba
peristéltica operou intensamente entre o limite maximo (1,5 V < 10 mL/min) e minimo
(0,5 V & 3 mL/min) definidos para a saida do controlador, sendo a atuagdo pouco
interessante e instavel. A obtengdo desta malha de controle de baixa eficiéncia também
pode ser atribuida ao fato do ajuste ndo-linear ao modelo de primeira ordem com tempo
morto, visivelmente ndo ter sido bom. Neste ensaio, o inversor de frequéncia permanceu
ligado em modo automdtico com os parametros do controlador PI anteriormente

determinados.

Portanto, os parametros do controlador PI determinados pelo método da curva de
reacdo para a bomba peristdltica nao foram considerados satisfatérios, pois mesmo a
varidvel controlada mantendo-se dentro da faixa de setpoint estabelecida, a varidvel
manipulada reduzia e aumentava o sinal de comando para a bomba muito intensamente. A
razdo dessas intensas oscilagdes deve-se ao alto ganho proporcional em mdédulo do
controlador, tornando-o mais sensivel as flutuagdes. Os parametros do controlador PID nao
foram implementados em malha fechada, em funcdo também do alto ganho proporcional
em modulo obtido, de forma que contabilizando a acdo derivativa fatalmente provocaria
oscilagbes muito mais agressivas na varidvel manipulada e, por esta razdo a utilizacdo de

um controlador PID no processo foi descartada.
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Figura 4.26 — Evolucdo do sinal da bomba sob acdo de um controlador PI

(Kc = -0,801 V/% e 11 = 280,94 s). Condicdes operacionais do ensaio de recobrimento:

mg = 0,90 kg, T = 70°C, up-tps > 0,20 m/s € Py, = 15 psig.

Uma anélise mais cuidadosa da estabilidade relativa do sistema de controle obtido
a partir da aplicagdo do método da curva de reacdo segundo o critério de Nyquist, que
analisa a estabilidade de um sistema no dominio da freqii€ncia avaliando parametros como
a margem de ganho (MG) e margem de fase (MF) foi realizada, a fim de se quantificar
quao estavel o sistema €, e assim promover modificacdes nos parametros do controlador

para a melhoria da estabilidade, tornando assim a varidvel manipulada menos oscilatoria.

Para a realizacdo desta andlise, a funcdo de transferéncia do sistema em malha
fechada foi obtida, sendo representada pela Equacdo 4.2, onde a fung¢des do processo
(Gp(s)) e do controlador (G¢(s)) PI sdo dadas pelas equacdes 4.2.a e 4.2.b, respectivamente.
Andlises de estabilidade no dominio da freqiiéncia de processos que apresentam tempo
morto exigem que uma funcdo de transferéncia racional seja obtida, de modo que o termo

-0 . ., . ~ . . .
e, foi substituido por uma aproximacio de Padé de primeira ordem.

Gp ()G (9)

Gowre () = 14G, (5)Ge(s)

4.2)
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K K 2-0s
Gp(s) = —E ¥ =P 42.a
P Ts+1 rs+1(2+esj ( )
Ge(s) = K (1+ij e (TISHJ (4.2.b)
;8 7,8

O critério de estabilidade de Nyquist consiste em uma andlise gréfica das raizes da
equacao caracteristica (1+Gp(s)G¢(s)) do sistema em malha fechada, que devem ter partes
reais negativas, para que o plot da fungdo de transferéncia em malha aberta (Gp(s)G¢(s)) no
plano complexo ndo circule o ponto -1 + jO, e assim o sistema € dito estivel ou
marginalmente estdvel. Substituindo os valores dos parametros do processo oriundos da
curva de reacdo e do controlador PI determinados pelas equagdes de Ziegler-Nichols,
obtém-se a seguinte fun¢do de transferéncia em malha aberta, dada pela Equagdo 4.3. O

diagrama de Nyquist foi obtido utilizando-se o software Matlab 2006.

0,010674 (-s+0,023708) (s+0,003559
Gp(9)Ge(s) = ( ) ) 43)
(s+0,001226) (s+0,023708) (s)

A Figura 4.27 mostra o diagrama de Nyquist para o sistema de controle em malha
fechada obtido a partir da implementagdo do controlador PI no processo de recobrimento da
celulose microcristalina. Pode ser observado que o sistema passou pelo critério de
estabilidade de Nyquist, pois o grafico ndo circula o ponto -1 + jO, no entanto, a margem de
ganho (5,87 dB) e a margem de fase (28,2°) que foram obtidas estdo muito préximas do
limite minimo recomendado para a garantia de sistemas estdveis, o que além do fato do alto
ganho proporcional em modulo, reflete as causas das grandes oscilacdes na atuagdo da
bomba. Diversos autores mostraram que valores de margem de ganho entre 1.7 (4,6 dB) a
2,0 (6,0 dB) e margens de fase entre 30° a 45° correspondem a valores de limites minimos
que garantem uma melhor seguranca do sistema frente a instabilidade, acima destes o
sistema ¢é estavel (COUGHANOWR, 1991; LUYBEN, 1996; LUYBEN e LUYBEN, 1997,
SMITH e CORRIPIO, 1997; LEVINE, 1999; BATESON, 2002)
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Figura 4.27 — Diagrama de Nyquist para o sistema de controle em malha fechada com

controlador PI (K¢c=-0,801 V/% e 1= 280,94 s).

Foram realizados varios testes de recobrimento da celulose microcristalina em
malha fechada, modificando-se os parametros do controlador para a bomba peristaltica, em
especial diminuindo em moédulo o ganho proporcional, para que a atuacao resultante fosse
menos oscilatéria (mais estdvel), no entanto, rdpida o suficiente para conseguir manter o
regime de fluidizacdo em condi¢des de borbulhamento simples ou multiplo, evitando desta

forma a ocorréncia de defluidizacao.

Também foi proposta a mesma modificacdo na varidvel controlada, realizada para
melhorar a atuacdo do inversor no controlador utilizado para a bomba peristaltica,
utilizando-se a frequéncia central com média dos trés dltimos pontos. Apds um refinado
ajuste dos parametros do controlador do tipo PI empregando o método de tentativa e erro,
os testes de atuacdo sob a bomba peristéltica realizados em malha fechada mostraram que
com o emprego da freqiiéncia central com média de trés pontos como varidvel controlada, a
atuacdo do controlador mostrou-se mais satisfatoria, uma vez que as oscilagdes na varidvel
manipulada tornaram-se menos agressivas, houve um amortecimento das flutuagdes,
demonstrando que a bomba peristéltica ndo trabalhou intensamente entre o limite maximo
(1,5 V & 10,0 mL/min) e minimo (0,5 V < 3,0 mL/min) definidos para a saida do

controlador, como pode ser visualizado na Figura 4.28. O controlador respondeu a cada
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ponto de freqiiéncia central média obtido, aumentando a vazdo de suspensdo em
freqii€ncias dentro do setpoint e reduzindo para o valor minimo de vazdo quando
apresentava valores abaixo ou muito préoximos do setpoint minimo. O grafico da Figura
4.28 também exibe a atuac@o controlador PI (K¢ = 0,1 V/% e 11 = 93,75 s) do inversor de
freqiiéncia. Os pardmetros do controlador PI que possibilitaram uma melhor atuacdo da

bomba peristaltica foram: K¢ =-0,2 V/% e 1= 200 s.

Uma analise da estabilidade da malha de controle obtida com o controlador PI pelo
método de tentativa e erro através do diagrama de Nyquist foi realizada. A funcdo de
transferéncia em malha aberta do sistema, substituindo os novos parametros do controlador

encontrados, é mostrada na Equacao 4.4.

0,002665 (-s+0,023708) (s+0,005
Gy (5)Ga(s) = ( ) (5+0.905) (44)
(s+0,001226) (s+0,023708) (s)
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Figura 4.28 — Evoluc¢do do sinal da bomba sob a a¢do de um controlador PI (K¢ =-0,2 V/%
e Ty = 200 s). Condig¢des operacionais do ensaio de recobrimento: mg = 0,90 kg, T = 70°C,

Up-Ups > 0,20 m/s € Pymi, = 15 psig.

O diagrama de Nyquist da Figura 4.29 exibe o sucesso nas modificacdes
alcangadas quanto a estabilidade relativa do sistema de controle com a introdug¢do dos

parametros do controlador determinados pelo método de tentativa e erro. As margens de
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ganho de 7,16 (17,1 dB) e margem de fase de 36,5° estdo dentro da margem de seguranca
para a garantia de sistemas estdveis. Segundo Stephanopoulos (1984) quanto maior a
margem de ganho usada no projeto do sistema maior € o fator de seguranca para a sintonia
do controlador, ou seja, o ganho do controlador poderia ser multiplicado por um fator de

7,16 para que o sistema iniciasse o processo de desestabilizagao.

Diagrama de Nyquist
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Figura 4.29 — Diagrama de Nyquist para o sistema de controle em malha fechada com

controlador PI (K¢c=-0,2 V/% e 1= 200 s).

4.5 Implementacido em malha fechada dos controladores PI para o inversor de

freqiiéncia e para a bomba peristaltica no processo de recobrimento

Foram realizados quatro experimentos de recobrimento da celulose microcristalina
em leito fluidizado empregando uma estratégia de controle baseada na atuacdo de
controladores do tipo PI para manipular a vazido de ar de entrada no leito e a vazdo de
suspensdo de recobrimento a fim de evitar o fendmeno de defluidizacdo. A partir da
evolucdo temporal da freqiiéncia central média foram executadas comparacdes sobre os
regimes fluidodindmicos obtidos em experimentos sem e com a implementacdo da malha

de controle. O comportamento referente a atuacdo dos controladores PI sobre o sinal de
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comando para o inversor de freqii€éncia e para a bomba peristaltica durante o processo de

recobrimento também foi avaliado.

A Figura 4.30 mostra o desenvolvimento da freqiiéncia central média durante a
realizacdo do processo de recobrimento da celulose microcristalina em leito fluidizado com
e sem a implementagdo da estratégia de controle, para as condi¢cdes operacionais definidas
como ensaio 1* (ms = 0,90 kg, Qs = 10,0 mL/min, up-upms = 0,20 m/s). Podem ser
observadas diferencgas nos regimes de fluidizacao operantes durante a evolugao do processo
em funcdo da aplicacdo ou ndo do sistema de controle. O tempo total de recobrimento da
celulose microcristalina sem a implementacio dos controladores, onde o soprador de ar e a
bomba peristéltica sdao ligados continuamente para fornecer ao leito 0,23 m/s de velocidade
superficial de ar e 10,0 mL/min de vazao de suspensdo, respectivamente, foi de cerca 34
minutos. Nestas condi¢des, as particulas ja se encontravam em regime de leito fixo, com a
coluna de fluidizagdo totalmente incrustada de suspensdo e celulose, implicando em grande
perda de material. Entretanto, observa-se que o emprego dos controladores PI nas varidveis
manipuladas durante o recobrimento modificou a evolugdo da freqii€ncia central média,
atrasando o fendmeno de defluidizacdo. No tempo de 34 minutos de processo, o regime de
fluidizacdo operante com controle era borbulhante miultiplo e o instante inicial da
defluidizagdo se dé por volta dos 54 minutos. Estas modificacdes ocorreram em funcdo das
constantes atuacdes dos controladores que estavam sempre impedindo o aparecimento da
defluidizagdo, pelo aumento da vazao de ar e pela redu¢do da vazdo de suspensdo quando a
freqiiéncia central aproximava-se do limite inferior ou saia da faixa de setpoint definida

para os controladores.
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Leito fluidizado
sem controle

Defluidizacao
sem controle

Defluidiza¢ao
com controle

Frequéncia Central Média (%)

—e— FMG Com Controle —e— FMG Sem Controle
__ Setpoint do controlador: 85% - 100%

Tempo (min)

Figura 4.30 — Evolucdo da freqiiéncia central média (%) durante o processo de
recobrimento com e sem a implementagdo do sistema de controle. Condi¢des operacionais

do ensaio 1*.

A Figura 4.31 exibe o volume de suspensdo atomizado dentro do leito sem e com a
utilizacdo do controlador atuando sobre a bomba peristdltica durante o processo de
recobrimento. O consumo total de suspensao do ensaio sem controle foi de 342,50 mL, este
mesmo consumo € obtido para o ensaio com controle com 50,33 minutos de processo, e
neste ultimo caso o regime fluidodinamico operante era do tipo borbulhante, enquanto que
no ensaio sem controle o leito ja se encontrava totalmente aglomerado, indicando que para
o mesmo volume de suspensdo ou quantidade de sélidos alimentada dentro do leito, o
sistema de controle conseguiu manter a fluidizacio em condi¢des muito mais estaveis do
que ndao empregando o controlador, uma vez que a dificuldade em fluidizar comega a
aparecer por volta dos 54 minutos, em que a freqiiéncia central média exibiu valores em
torno de 77% (5,4 Hz) (Figura 4.30 — com controle). Desta forma, o controlador PI atuando
sobre a bomba peristéltica simultaneamente com o controlador PI do inversor de freqii€éncia

possibilitou melhores condi¢des fluidodinamicas de finaliza¢do do ensaio de recobrimento.
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Figura 4.31 — Consumo de suspensao polimérica durante o processo de recobrimento com e

sem a implementacdo do sistema de controle. Condi¢gdes operacionais do ensaio 1%*.

Foram realizadas fotografias da celulose microcristalina recoberta em microscépio
optico com ampliacdo de 40X e em microscopio eletronico de varredura com ampliagdes de
500X, para os processos sem aplicacdo de controle no tempo final de 34 minutos e com
aplicacdo de controle no tempo de 55 minutos, instantes estes em que se obtiveram
consumos equivalentes de suspensdo de recobrimento, a fim de se realizar comparagdes
referentes a aspectos visuais e morfologicos sobre a camada de filme obtida em ambos os
processos. As Figuras 4.32 (a) e (b) mostram as fotografias obtidas em microscopia optica
para os ensaios sem e com controle nos tempos referidos acima. Comparando as fotografias
ndo foram observadas diferencas quanto a aspectos visuais dos filmes de recobrimento
obtidos, as particulas estdo uniformemente recobertas em ambas. As analises de
microscopia eletronica de varredura também ndo revelaram mudangas nos aspectos
morfoldgicos do filme a partir da aplicagdo ou ndo da estratégia de controle, como pode ser
visualizado nas Figuras 4.33 (a) e (b), onde particulas individuais com ampliacdo de 500X
sao mostradas. O filme de recobrimento formado ndo € uniforme em funcdo da estrutura

bastante porosa e das irregularidades da superficie da celulose.
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(a) ensaio 1* sem controle (b) ensaio 1* com controle
Figura 4.32 — Fotografias obtidas em microscopia ptica com aumento de 40X, sem e com

a aplicacao do sistema de controle nos respectivos instantes de finalizacao dos ensaios 1*.

teun Mag= 500 X LRAC/FEQ/UNICAMP 27-May-2089 tepn  H Mag= LRAC/FEQ/UNICAMP 27-May-2089

(a) ensaio 1* sem controle. (b) ensaio 1* com controle.
Figura 4.33 — Fotografias obtidas em MEV com aumento de 500X, sem e com a aplicacio

do sistema de controle nos respectivos instantes de finalizacdo dos ensaios 1*.

Pelo exame das figuras acima, parece que a aplicacdo do sistema de controle ndo
influenciou diretamente no aspecto do filme obtido sobre a celulose microcristalina, no
entanto, o grande sucesso da utilizacdo da estratégia de controle no processo foi a obtengao
de um leito com boa fluidez na finaliza¢do do ensaio, que foi muito melhor do que o obtido
sem controle, para um mesmo volume de suspensdo atomizado dentro do leito. Além do
mais, ndo houve a necessidade da realizagdo de intermiténcias durante o ensaio, que sao
comumente realizadas em experimentos de recobrimento de particulas e consistem em

parar o processo, pela interrup¢io da vazao de suspensao e agitar o leito através do aumento
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da vazdo de gds ou simplesmente promover uma secagem das particulas em condi¢des
brandas de velocidade do ar, para que o excesso de umidade diminua e o leito possa
recuperar as condicdes estaveis de inicializagdo. Um agravante que pode ocorrer durante as

etapas de intermiténcia do processo € o entupimento do bico atomizador.

As Figuras 4.34 e 4.35 mostram o comportamento da atuacdo dos controladores
sob o inversor de freqiiéncia e sob a bomba peristaltica em funcdo da freqii€éncia central
média obtida durante o ensaio 1* de recobrimento da celulose microcristalina. A atuagao
simultanea dos controladores foi considerada satisfatéria, pois as varidveis manipuladas
conseguiram acompanhar as alteragdes da varidvel controlada e sempre restabeleciam a
condicdo de fluidizacdo estavel definida pela faixa de setpoint (6,0 a 7,0 Hz). Para o
inversor de freqiiéncia, o emprego de um controlador PI conduziu a uma atuagao no sentido
do aumento da vazdo de ar no leito quando a varidvel controlada aproximava-se ou saia do
limite minimo de setpoint estipulado, de forma que freqii€éncias centrais médias muito
abaixo de 6,0 Hz, o sinal do inversor para o soprador de ar era elevado a saida alta do
controlador (7,0 V <& 28,6 Hz). Durante a fase de defluidizacdo (54 minutos do processo),
o inversor foi mantido por um tempo maior em 7,0 V, na tentativa de recolocar a

fluidizacao dentro de condicdes de borbulhamento multiplo.

No caso da bomba peristéltica, utilizando-se também um controlador PI observou-
se uma atuagdo eficiente no controle da vazio de suspensdo, pois o controlador respondeu a
cada tendéncia de queda ou subida da varidvel controlada, isto €, para freqii€ncias centrais
médias préximas de 6,0 Hz ou abaixo deste valor, o controlador reduzia a vazao para o
valor minimo (0,5 V < 3,0 mL/min) e, em freqiiéncias centrais médias mais altas (leito
fluidizado borbulhante) mantinha a vazao no nivel maximo de 10,0 mL/min. A atuag@o nao
foi considerada ideal na fase em que o leito iniciou a defluidizacdo, pois nestes instantes a
bomba deveria manter a vazao minima por mais tempo, de forma a ajudar o inversor de
freqii€ncia no restabelecimento da fluidizacao borbulhante multipla. Isto ocorreu por que o
controle PI sempre toma qualquer tendéncia de aumento ou de queda da varidvel controlada
e atua proporcionalmente ao seu ganho e ao erro obtido na varidvel, onde nesta regido o

desvio em relacdo ao setpoint € maior, tornando a atuagao elevada.
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Figura 4.34 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI

durante os primeiros 30 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 1*.
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Figura 4.35 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI de

30 a 65 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 1%,

A Figura 4.36 exibe o desenvolvimento da freqiiéncia central média durante o
processo de recobrimento da celulose microcristalina realizado com e sem o emprego dos
controladores PI, para as condi¢des operacionais do ensaio 2* (ms = 0,90 kg, Qg = 10,0

mL/min, up-uys = 0,16 m/s). De maneira similar ao ensaio 1*, podem ser notadas diferencas
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nas condi¢des fluidodinamicas atuantes durante a evolugdo do processo com e sem sistema
de controle. Comparando ambos 0s processos, foi verificado que quando o leito esteve sob
a atuacdo dos controladores PI no inversor e na bomba, foi possivel obter um regime de
leito fluidizado borbulhante por um tempo maior, o que confronta com o desenvolvimento
dos regimes fluidodindmicos visualizados durante o ensaio de recobrimento sem o emprego
da estratégia de controle. Para o mesmo tempo de 37,81 minutos de atomizagdo de
suspensdo e fornecimento de ar, o ensaio sem controle apresentou-se em regime de leito
fixo, enquanto que para o ensaio com controle a condicdo de fluidizacdo era de um

borbulhamento estdvel e prosseguiu desta forma até a sua finalizagdo com 64 minutos.
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Figura 4.36 — Evolucdao da freqiiéncia central média (%) durante o processo de

recobrimento com e sem a implementagdo do sistema de controle. Condi¢des operacionais

do ensaio 2%,

O consumo de suspensdo de recobrimento durante o processo com e sem controle
¢ mostrado na Figura 4.37 e, foi verificado que para a mesma quantidade de suspensdo
atomizada dentro do leito (378 mL), o ensaio com atuagcdo dos controladores PI sob as
varidveis manipuladas manteve condicdes de fluidizagdo mais estaveis e por mais tempo do
que para o ensaio sem controle, onde neste ultimo o regime de leito fixo ja havia sido

obtido, o que ratifica mais uma vez que o emprego da estratégia de controle no processo de
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recobrimento da celulose microcristalina mostrou-se adequada para evitar temporariamente

o fendmeno de defluidiza¢ao durante esta operacao.
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Figura 4.37 — Consumo de suspensdo polimérica durante o processo de recobrimento com e

sem a implementacdo do sistema de controle. Condi¢gdes operacionais do ensaio 2*.

As Figuras 4.38 e 4.39 exibem o processo de atuagdo dos controladores PI durante
a execugio do ensaio 2* de recobrimento de celulose microcristalina em leito fluidizado. E
observado que os controladores respondem rapidamente as oscilagdes da varidvel
controlada dentro e fora da faixa de setpoint estabelecida para a garantia de um regime de
fluidizag@o em condigdes estdveis de borbulhamento, indicando uma atuagdo satisfatdria,
visto que o fendmeno de defluidizacdo durante o tempo analisado neste ensaio ndo foi
perceptivel, pois os controladores operaram continuamente de forma a restabelecer o
setpoint em vérias situacdoes de ameaca de defluidizacdo, especialmente a partir dos 30

minutos de ensaio.
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Figura 4.38 — Comportamento das varidveis manipuladas sob ac¢do de controladores PI

durante os primeiros 30 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 2*.
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Figura 4.39 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI de

30 a 64 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 2*.

A evolugdo da freqiiéncia central média durante o processo de recobrimento com e
sem o emprego dos controladores PI é mostrada na Figura 4.40, para as condi¢des

operacionais do ensaio 3* (ms = 0,90 kg, Quusp = 6,0 mL/min, ugp-ups = 0,20 m/s). Tal como
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foi obtido para os ensaios 1* e 2*, as diferencas de regimes fluidodindmicos atuantes
durante os processos com e sem sistema de controle sdo notdveis. A atuagdo dos
controladores PI permitiu conduzir a fluidizagdo em condi¢des estdveis por um tempo
maior ao que foi obtido sem controle. Para 0 mesmo consumo de suspensdo (426 mL),
como pode ser visualizado na Figura 4.41, o regime fluidodindmico operante era do tipo
borbulhante e permaneceu neste estado até a finalizagao do ensaio.
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recobrimento com e sem a implementagdo do sistema de controle. Condi¢des operacionais

do ensaio 3*.
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Figura 4.41 — Consumo de suspensao polimérica durante o processo de recobrimento com e

sem a implementacdo do sistema de controle. Condi¢des operacionais do ensaio 3*.
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Para o ensaio 4* (m; = 0,90 kg, Qqusp = 6,0 mL/min, up-uyr = 0,16 m/s), os perfis

da freqiiéncia central média também destacaram alteracdes significativas através do

emprego ou nao do sistema de controle como mostra a Figura 4.42. O processo com

controle evolui em regime de fluidizacdo borbulhante por um tempo superior ao sem

controle, até mesmo quando quantidades equivalentes de suspensdo (306 mL — Figura 4.43)

foram adicionadas. Houve defluidizagao em fungdo do excesso de suspensdo atomizada.
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O aparecimento da regido de defluidizacdo nos ensaios 1* e 4* foi atribuido ao
excesso no conteido de umidade e/ou teor de sélidos da suspensdo de recobrimento
alimentada, que acabou por extrapolar o limite do processo de secagem das particulas,

implicando na perda de fluidez do leito.

Segundo Iley (1991), que trabalhou com recobrimento de particulas porosas e ndo-
porosas em leito fluidizado Wurster, as particulas porosas t€ém uma maior tendéncia a
formar aglomerados e conduzir ao fendmeno de defluidizacdo. No caso da celulose, devido
a sua estrutura irregular e porosa como foi vista através das andlises de MEV, este fator
pode também ter contribuido com o fendmeno de defluidiza¢do tanto nos ensaios sem e
com controle de processo, uma vez que a suspensdo pode penetrar nos poros por forcas de
capilaridade e aliado a superficie irregular da celulose, pode ocorrer a formacao de pontes
liquidas mais intensas, dificultando a secagem e favorecendo o aparecimento de

aglomerados mais facilmente.

Em linhas gerais, pode ser notado que existe uma dificuldade de ambos os
controladores PI empregados em manter as mesmas condi¢des invariantes de operacdo de
velocidade do ar e vazdo de suspensdo dos ensaios realizados sem controle. Isto se deve a
dindmica extremamente oscilatéria de um leito fluidizado, que foi refletida nos perfis de
freqii€ncia central média obtidos. Todavia, a utilizacdo de uma estratégia de controle linear
baseada em algoritmo PID convencional, para controlar um sistema em que a evolu¢cdo com
o tempo ¢é totalmente aperiddica com estado futuro bastante imprevisivel, como ¢é a
operacdo de recobrimento de particulas em leito fluidizado, onde fendmenos complexos de
troca de calor e de massa estdo envolvidos, foi de grande importancia e efici€ncia, pois se
conseguiu empregar uma técnica de controle linear para controlar um processo em que a

natureza € altamente ndo-linear.

O objetivo de melhorar as condicdes fluidodinamicas durante a evolugdo do
processo de recobrimento até sua finalizagdo através do emprego de uma estratégia de
controle das varidveis que apresentam grandes influéncias na fluidez do leito, nos
fendmenos de secagem e na formacao do filme de recobrimento foi atingido, uma vez que o
fendmeno de defluidizacdo foi remediado temporariamente pela atuacido dos controladores,
que mantiveram o leito fluidizado por um tempo de residéncia maior, mesmo quando

quantidades de suspensdo equivalentes aos ensaios sem controle foram adicionadas.
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Evitar totalmente o fendmeno de defluidizacio neste processo de recobrimento ndao
seria uma tarefa facil, pois envolveria estudos mais detalhados, por exemplo, na tentativa de
evitar a formacdo de aglomerados de particulas na regido do bico atomizador, que durante
os instantes iniciais do recobrimento desaparecem, mas com o aumento do conteido de
umidade do leito durante o processo, acabam de certa forma contribuindo para a diminui¢ao
do movimento e favorecendo o aparecimento de canais preferéncias. Esta dificuldade no
processo poderia ser corrigida com a instalacdo de um dispositivo eletromecanico instalado
na haste do bico atomizador, que constantemente ou temporariamente girasse sobre o bico,

promovendo uma “limpeza” das particulas aglomeradas na regiao de atomizacao.

Outra maneira de evitar o surgimento da regido de defluidiza¢do poderia ser obtida
através da determinacdo do ponto Otimo desejado para a espessura do filme de
recobrimento que se almeja obter, ou seja, quanto em volume de suspensdo deve ser
adicionado e, conduzindo o processo com controle até este ponto, e a partir deste instante,
os controladores sdo colocados em modo manual, com o soprador de ar ligado em uma
vazdo baixa apenas para promover a secagem das particulas e a bomba peristdltica

desligada.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

5.1 Conclusoes

A metodologia de andlise espectral Gaussiana utilizada para o processamento dos
sinais de flutuagao de pressao adquiridos na camara plenum de um leito fluidizado mostrou-
se adequada para o monitoramento e identificacdo de diferentes regimes de fluidiza¢do que
surgem em funcdo da evolucdo do processo de recobrimento da celulose microcristalina
com suspensdo polimérica aquosa a base de FEudragit®. Parametros obtidos desta
metodologia, como a freqiiéncia central da distribui¢do espectral de pressao (fy) e o fator de
fluidizagdo (6/(Fp/Aleito)), mostraram um potencial muito favordvel para identificar a regido
quando o leito fluidizado estd tendendo a defluidizacdo. A freqiiéncia central ¢ um
parametro sensivel as modificacdes nas condi¢des fluidodindmicas do leito.
Independentemente das condicdes de massa de sélidos, vazdo de suspensdo atomizada e
excesso de velocidade do ar em relacdo a minima fluidizacdo, a freqii€ncia central sofre
oscilagdes dentro de uma faixa que varia de 6,0 a 7,0 Hz, que caracterizam um regime de
fluidizacdo com borbulhamento estdvel simples ou multiplo. Em situacdes de defluidizagao,
a freqiiéncia central cai para valores abaixo desta faixa, que refletem condicdes de minima
fluidizacdo. Quando o conteido de umidade e/ou teor de sélidos dentro do leito € alto, o
suficiente para colapsa-lo, a freqii€ncia central volta a oscilar dentro da mesma faixa de

fluidizacao estavel.

Em funcdo das variacdes da freqiiéncia central de acordo com o regime de
fluidizacdo, este parametro foi escolhido para constituir a varidvel controlada de uma
estratégia de controle baseada em algoritmo PID convencional, a fim de se evitar o
fenomeno de defluidizagdo e melhorar assim as condi¢des fluidodindmicas de finalizagao
do processo de recobrimento da celulose microcristalina. Foi definida como a faixa de
setpoint dos controladores, a variacdo de freqii€ncia central de 6,0 a 7,0 Hz, ou em termos,

percentuais, de 85 a 100%. As varidveis manipuladas foram a vazao de ar de fluidizacdo e a
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vazdo de suspensdo. Os experimentos com massa de 0,90 kg de celulose microcristalina
foram escolhidos para compor os ensaios de controle, pois os perfis obtidos da freqiiéncia
central durante o recobrimento identificam com maior clareza a transi¢ao de regimes, em

func¢do da relagdao H/D de 0,8, em que a metodologia apresenta melhor aplicabilidade.

Inicialmente foram realizados testes para a determinagcdo dos parametros dos
controladores (K¢, T1 € Tp) que melhor respondiam as oscilacdes da freqiiéncia central, sem
causar instabilidades na atuagdo das varidveis manipuladas, ou seja, sem atuacdes
excessivas de trabalho entre os limites maximos e minimos definidos para a saida dos
controladores. Para uma melhor atuacdo das varidveis manipuladas, durante o estudo da
sintonia, a varidvel controlada foi modificada para uma freqii€ncia central média, em que

uma média aritmética dos trés ultimos pontos de dados de freqiiéncia central foi obtida.

O método de Astrom e Hégglund foi usado para a determinagao dos parametros do
controlador para o inversor de freqii€ncia. Um controlador PI (K¢ = 0,1 V/% e 1, = 93,75 s)
foi suficiente para controlar a vazdo de ar e permitiu uma atuagdo estavel frente as
oscilagdes da varidvel controlada. O método da curva de reagdo foi utilizado para calcular
os parametros preliminares para o controle da bomba peristdltica. Um controlador PI
(Kc =-0,801 V/% e 11 = 280,94 s) foi implementado em malha fechada, mas resultou em
uma atuacdo instdvel, que foi confirmada pelo baixos valores de margem de ganho
(5,87 dB) e margem de fase (28,2°) obtidos através do grafico de Nyquist da funcdo de
transferéncia em malha aberta do sistema (Gp(s)Gc¢(s)). Um refinado ajuste dos parametros
por tentativa e erro conduziu a um controlador PI com os seguintes parametros:
Kc =-0,2 V/% e 11 = 200 s. Neste caso, a margem de ganho (17,1 dB) e margem de fase
(36,5°) mostradas sob o digrama de Nyquist ratificaram a atuagdo mais estdvel da bomba

que acompanhou as mudancas da varidvel controlada dentro e fora da faixa de setpoint.

A utilizacdo da freqiiéncia central média como varidvel controlada pelo sistema de
controle composto de dois controladores PI, que manipularam simultaneamente a vazao de
ar do soprador e a vazdao da bomba peristaltica foi de grande importancia e eficdcia para a
manutencdo do regime de fluidizacdo em condi¢des mais estdveis de borbulhamento no
processo de recobrimento da celulose microcristalina em leito fluidizado gés-sélido. Os
perfis de freqiiéncia central média modificaram-se significativamente em fun¢do da

aplicagdo ou ndo do sistema de controle no processo. Nos quatros ensaios de controle
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realizados, o fendmeno de defluidizacdo foi temporariamente atrasado. Para as mesmas
quantidades de suspensao referentes aos tempos finais dos ensaios sem controle,
adicionadas ao leito, as condi¢des fluidodinamicas obtidas durante os ensaios com controle

foram de fluidizagdo com caracteristicas de borbulhamento estavel simples ou multiplo.

Desta forma, pode-se concluir que o emprego da metodologia de anélise espectral
Gaussiana dos sinais de flutuagdo de pressdo, para monitorar e controlar a operacdo de
recobrimento de celulose microcristalina em leito fluidizado gds-sélido utilizando-se
controladores PI é possivel, a fim de se evitar o fendmeno indesejdvel de defluidizagcao

deste processo de natureza dinamica bastante cadtica.

5.2 Sugestoes para trabalhos futuros

Como sugestdes de temas para o desenvolvimento de trabalhos futuros na mesma

linha de pesquisa, os seguintes estudos podem ser realizados:

1) Avaliagdo de parametros importantes para o processo de recobrimento
em leito fluidizado e que refletem no crescimento e na qualidade do
filme obtido como: eficiéncia do processo, crescimento relativo de
massa, indice de aglomeracdo e cinética de crescimento da celulose
microcristalina, para processo com e sem a implementacdo de uma

estratégia de controle;

ii) Estudo mais detalhado acerca do fendmeno de defluidizacao envolvido
no processo de recobrimento da celulose microcristalina, envolvendo a
determinagdo de parametros como molhabilidade, que dependem do
angulo de contanto entre a fase sélida e a liquida, da tensao superficial
do liquido e da viscosidade da suspensdo; escoabilidade do leito através
da determinac¢do de indices de Carr e indices de Hausner em func¢do do
tempo de recobrimento; porosidade das particulas em funcdo tempo;

mecanismo e for¢cas de adesdo entre as particulas;

i) Estudo sobre a influéncia da variagdo da velocidade do ar e da vazao de

suspensdo durante o recobrimento, a partir da aplica¢do de sistema de
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Vi)

Vi)

controle, na qualidade e no crescimento do filme obtido sobre a

celulose microcristalina;

Emprego de estratégias de controle inteligentes baseadas em logica
fuzzy, neuro-fuzzy ou neuro-fuzzy adaptativo (ANFIS) para controlar o
processo de recobrimento da celulose microcristalina através da
utilizacdo da metodologia de analise espectral, as quais representam
ferramentas mais avancadas de controle para o entendimento de

sistemas imprevisiveis e ndo-lineares;

Aplicagdo da metodologia de andlise espectral Gaussiana para o
monitoramento de regimes de fluidizacdo em outras configuracdes de
projeto de leitos fluidizados como: pulso-fluidizado, pulso-fluidizado

rotativo; vibro-fluidizado;

Comparar o emprego da metodologia de andlise espectral Gaussiana
para o monitoramento de regimes de fluidizacio com outras técnicas
que usam a teoria de caos ou aquisicdo de imagens e sons em leitos

fluidizados;

Aplicagdo da metodologia de andlise espectral Gaussiana para o estudo
de defluidizacdo em leitos fluidizados circulantes rapidos, comumente

empregados em processos de combustao.
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Figura B.7 — Evolucao da freqiiéncia média Gaussiana durante o processo de recobrimento.

Condigdes de operacdo: ms = 0,60 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, up-ups = 0,20 m/s, T = 70°C e

Pamiz = 15 psig.

P Ieito)

o(Pa)/(F /A

0,060
0,055
0,050
0,045
0,040
0,035
0,030
0,025
0,020
0,015
0,010
0,005
0,000

Leito fluidizado borbulhante miltiplo

—— O'(Pa)/(F /A )

leito’

Regiao de defluidizacao

Leito fixo

I

I
| I
I
1
I
1
I
1
1
I
|
1
1
I
U
I

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Tempo (min)

75 80 85 90 95

Figura B.8 — Evolucdo do fator de fluidizacdo durante o processo de recobrimento.

Condigdes de operacdo: ms = 0,60 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, up-ups = 0,20 m/s, T = 70°C e

Pamiz = 15 psig.
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Figura B.9 — Evolucdo da freqiiéncia média Gaussiana durante o processo de recobrimento.
Condigdes de operacdo: ms = 0,60 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, up-ups= 0,16 m/s, T = 70°C e
Pamiz = 15 psig.
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Figura B.10 — Evolucdo do fator de fluidizacdo durante o processo de recobrimento.
Condigdes de operacdo: ms = 0,60 kg, Qgusp = 6,0 mL/min, up-ups= 0,16 m/s, T = 70°C e
Pamiz = 15 psig.
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APENDICE C

Resultados experimentais referentes aos ensaios de controle do processo recobrimento
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Figura C.1 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI

durante os primeiros 30 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 3*.
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Figura C.2 — Comportamento das varidveis manipuladas sob ac¢ao de controladores PI de 30

a 60 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 3*.
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Figura C.3 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI de 60

a 90 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 3*.
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Figura C.4 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI de 90

a 108,4 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 3*.
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Figura C.5 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI

durante os primeiros 30 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 4*.
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Figura C.6 — Comportamento das varidveis manipuladas sob a¢do de controladores PI de 30

a 60 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 4*.
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Figura C.7 — Comportamento das varidveis manipuladas sob a¢do de controladores PI de 60

a 90 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 4*.
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Figura C.8 — Comportamento das varidveis manipuladas sob acdo de controladores PI de 90

a 111,2 minutos do processo. Condi¢des operacionais do ensaio 4*.
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