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RESCMO

Este trabalho apresenta um estudo sobre a fluidizagio de microgrinulos de

celulose microcristalina (CMC), visando utilizar esta particula num futuro processo de

recobrimento.

A CMC foi analisada em duas faixas de didmetro e nas formas esférica ¢ ndo-
esférica. Foram analisados parimetros fluidodindmicos fundamentais, como a velocidade

de minima fluidizagdo, a queda de press@o, a porosidade e a expansdo do leito de

particulas.

O efeito do atnto devido & operagdo de fluidizagio foi estudado e verificou-se

que, dentro da faixa de velocidades utilizada, este efeito € negligenciavel.

A distribuigio de temperatura radial dentro do leito foi determinada  diferentes
velocidades superficiais de ar. Estes perfis foram analisados de forma a verificar sua

validade como indicador da qualidade de fluidizagdo.

Verificou-se a existéncia de perfis parabolicos que achatavam-se a medida que
aumentava-se a velocidade de operacdo, indicando um aumento na homogeneidade na

distribui¢do de solidos dentro do leito.

A partir da anédlise destas distribuigbes pode-se dizer que atinge-se uma boa
qualidade de fluidizagdo com velocidades de operagio superiores a 7 vezes a velocidade
de minima fluidizacfio. Nesta mesma condigio encontra-se expansdes do leito de 35%

em relagio 4 altura de minima fluidizagfo.

Os resultados obtidos neste trabalho mostram que a CMC apresenta uma

fluidizagdo com qualidade e adequa-se a0 processo de recobrimento em leito fluidizado.



ABSTRACT

This work presents a study over the fluidization of microcristalline cellulose

microgranules (CMC), aimming to the use of these particles in a future process of
coating.

CMC was analised in two ranges of particles diameter and in spherical and non-
spherical forms. Some fundamental fluid-dynamic parameters were studied, like

minimum fluidization velocity, pressure drop, porosity and bed expansion.

The effect of friction due to the fluidization operation were studied too and it was
verified that this effect is neglectable within the range of velocity used.

The bed temperature distribution over the radius was determined at different air

superficial velocities. These profiles were analised in the form of verifying its validity as

a fluidization quality indicator.

It was verifyed the existence of parabolic profiles that tended to linearization

when the velocity is rised, indicating an increase in the homogeneity of the concentration
of solids in the bed.

From the analysis of these distributions, it can be said that a good fluidization
quality achieved with operation velocities over seven times the minimun fluidization

velocity.

The results obtained in this work show that the CMC can be fluidized with quality
and the solids circulation shall be adequate to the coating process in fluid bed.



CAPITULO 1

INTRODUCAO

O recobrimento de particulas ¢ um processo que vem sendo estudado e utilizado
em varias areas da industria quimica (tintas, alimentos, fertilizantes, farmacos, etc) devido

ao fato de incorporar novas propriedades aos solidos.

O proposito do recobrimento tem sido modificar propriedades fisicas e quimicas,
como gosto, aparéncia, taxa de dissolugfo, reatividade, fluidibilidade, proteger a droga e/ou
mascarar o seu gosto, etc. Em especial na industria farmacéutica, onde ocorre o
recobrimento de comprimidos ¢ microgrinulos, objetiva-se, principalmente, obter um
sistema de liberagio controlada, ou seja, um sistema em que o tempo e a velocidade de

liberagdo do medicamento possam ser controlados através do material que o recobre.

A grande maioria dos processos de recobrimento realizado comercialmente ¢ feita
em panelas giratonas ou drageadeiras. A tendéncia a usar este equipamento vem da tradi¢do
e também de todo investimento e tecnologia implantados na indistria. Infelizmente, as
drageadeiras limitam o processo a particulas grandes e granulometria estreita e também a

poucas substdncias que nio formem com os solidos grandes aglomerados.

Surge como alternativa para este processo outro tipo de equipamento, o leito de
suspensdo a ar. Dentro desta categoria, destacam-se os leitos fluidizado e de jorro. Séo
equipamentos muito utilizados em outros processos, como combustio, reagdes cataliticas,
secagem e granulac@o. A fluidizagfo tem algumas vantagens sobre o leito de jorro, como
altas taxas de transferéncia de calor e massa e também pelo fato de poder operar com uma
grande faixa de dimetro de particula, incluindo particulas com tendéncias coesivas,

dependendo dos pardmetros operacionais.

O objetivo deste trabalho foi estudar o comportamento fluidodindmico de
microgranulos usados na indastria farmacéutica, em leito fluidizado. Pretendeu-se observar

e analisar o comportamento de microgranulos durante um processo de fluidizag#o,
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determinando pardmetros comuns aoc processo, como velocidade de minima fluidizagio,
porosidade de minima fluidizacgo, etc; e também analisar as particulas, em especial o efeito

do atrito que pode ocorrer durante o processo.

O material utilizado neste estudo foi a celulose microcristalina (CMC),

comumente usada como excipiente em formulagio de comprimidos e capsulas.

Os experimentos foram realizados com a CMC sob a forma esférica e nio-esférica,
e, para ambas as formas, trabalhando com duas faixas de didmetro diferentes. Para cada
tipo de particula foi obtida sua curva de fluidizagéo, indicador primordial da qualidade do
processo. A partir das curvas também puderam ser determinados pardmetros, como

velocidade e porosidade de minima fluidizacg3o.

Os processos foram realizados com ar de fluidizag8o a 65°C, aproximadamente.
Foi usado ar aquecido para determinar a existéncia de perfis de temperatura dentro do leito,
que foi medido através de duas sondas termopares, uma axial e outra radial. Estes perfis de

temperatura foram obtidos para quatro velocidades de operagdo diferentes.

As curvas de fluidizacfio, os perfis de temperatura e também a comparagdo dos
resultados com diagramas de regime de fluxo encontrados em literatura foram utilizados

para caracterizar a qualidade da fluidizag8o da celulose microcristalina.

A diferencga de esfericidade das particulas foi analisada em relagdo a porosidade do

leito fixo e de minima fluidizaggo.

Analisou-se, também, o grau de friabilidade das particulas através da verificacio
do efeito do atrito durante os ensaios de fluidizacfo.

Esta pesquisa € o primeiro passo de um objetivo maior que ¢ o estudo do

recobrimento de microgrinulos em leito fluidizado.
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Nos capitulos seguintes tem-se uma exposi¢do mais detathada da motivagio deste

trabalho e dos metodos empregados, de forma a atingir os objetivos ja citados.

O capitulo 2 discorre sobre o processo de recobrimento, sobre os materiais
envolvidos neste processo ¢ dos equipamentos utilizados, em especial sobre o leito

fluidizado. Além de expor também pardmetros e conceitos importantes em relagio a

fluidodindmica de um leito.

O capitulo de materiais € métodos mostra o porqué da escolha da celulose
microcristalina, e também apresenta suas caracteristicas fisico-quimicas. Mostra em
detalhes o projeto do leito e também a montagem experimental. Ainda neste capitulo, sdo

apresentados os procedimentos realizados antes e durante a realizagio dos ensaios

experimentais.

No capitulo 4, € apresentada a analise e discussdo dos resultados obtidos e no

capitulo 5, as conclusdes finais e as sugestdes para trabalhos futuros.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1) Recobrimento

Recobrimento, ou revestimento, € uma operagdo unitaria que visa revestir a

superficie de particulas, com uma solug3o, suspensido ou camada de recobrimento.

O recobrimento de solidos granulares ¢ utilizado no processamento de uma grande
variedade de produtos. Na indastria de alimentos, usa-se revestir balas e confeitos, por
exemplo. Na é4rea da agricultura, inclui-se o recobrimento de sementes com material

polimérico e de fertilizantes para controle da velocidade de dissolugdo do produto no solo.

Outra area na qual a importancia do recobrimento € reconhecida, € a area
farmacéutica. O recobrimento de drogas para fins medicinais data do século XVII.
Registros de publicagSes francesas descrevem o recobrimento com solugdes & base de

agucar como modo de mascarar o gosto, geralmente amargo, dos remédios.

Algumas das fung¢des do recobrimento de particulas sio a protegio do material a ser
recoberto (no caso da estocagem de semente, por exemplo) e a possibilidade de controle de
liberagdo do mesmo material para o ambiente (no caso de recobrimento de fertilizantes ou
de medicamentos). Para o caso de produtos farmacéuticos, como os comprimidos ou 0s
granulos que constituem as capsulas, a aplicagdo ¢ baseada nas seguintes vantagens:

e mascarar o sabor, odor ou cor indesejaveis da droga;

o melhorar a estética do produto;

e proteger a droga de fatores ambientais, como a luminosidade, a umidade e o

calor excessivo;

« aumentar a resisténcia mecinica da droga;



Capitulo 2 : Revisdo Bibliogrdfica 5

e proteger a droga do suco gastrico do estdmago;

e facilitar a manipulac@o e reduzir ao minimo a contaminacio do produto;

e controlar o tempo e o local de dissolugdo da droga;

e possibilitar a adi¢do de outra substincia na formula através do recobrimento a
fim de evitar problemas de incompatibilidades quimicas e garantir a dissolugdo

sequiencial das drogas.

Tanto no caso das drogas quanto em relaggo a agiio de fertilizantes, a utilizagfio do
recobrimento como meio de conseguir-se um sistema de liberacfio controlada é bastante
eficiente. Neste sistema o principio ativo ¢ liberado onde e quando se deseja de acordo com
o processo € material de recobrimento. O controle da liberagio traz algumas vantagens
como eliminagdo de picos nos niveis do principio ativo, facilidade do cumprimento da

posologia e redugfo da quantidade de droga administrada e dos efeitos colaterais.

Desde os principios da utilizagdio de técnica de recobrimento ¢ até hoje, os
equipamentos mais utilizados neste processo foram as drageadeiras, convencionais ou com
algumas modificacdes, contudo em meados dos anos 50, Wurster (1953) patenteou um
equipamento recobridor que utiliza suspenso a ar quente. Esta técnica alternativa, que
mostrou-se eficiente no recobrimento de comprimidos com filme polimérico, foi chamada
de recobrimento em leito fluido ou movel, ou também de processo Wurster. Mais tarde o
processo foi modificado por Singiser (1961), através da adaptagio de uma parte cbnica &
cdmara onde ocorre a operagio, sendo que o movimento tornou-se similar ao de um leito de

jorro.

O processo de recobrimento em si é relativamente simples. Ele consiste na
aplicacdo de uma solugiio sobre um leito de particulas em movimento, de modo que a
solucdo se distribua por todo o leito. O movimento do leito se deve a uma corrente de ar
aquecido que ¢ insuflada dentro do equipamento, que também serve para facilitar a

evaporagio do solvente e a secagem das particulas revestidas.



Capitulo 2 : Revisdo Bibliogrdfica 6

2.1.1) Recobrimento em drageadeiras ¢ leitos de suspensio a ar:

2.1.1.1) Drageadeiras:

A drageadeira padriio, ou panela giratéria padrio, € um recipiente metélico,
esférico, montado de forma angular e provido de um motor que da movimento de rotagio 4
drageadeira, como mostra a Figura 2.1. Uma abertura em sua face frontal permite a
alimentacdo dos comprimidos e da solug@o de recobrimento. Esta solugfio pode ser aplicada
de forma manual ou com bicos atomizadores, sendo que com estes Gltimos obtém-se uma
cobertura mais rapida e homogénea, evitando encharcamento e aglomeragio de
comprimidos. A secagem € realizada pela presenca de ar aquecido e a exaustio € feita por

meio de tubos posicionados na parte frontal da panela.

Figura 2.1: Drageadeira Convencional

Existem varias modificagbes feitas em relagiio ao modelo padrio, visando aumentar
a eficiéncia do processo, como por exemplo, a inclusdo de chicanas ou a adaptacio de um
difusor que distribui uniformemente o ar de secagem sobre as particulas. Uma dessas
inovagdes € o tubo de imersdo, mostrado na Figura 2.2. O sistema de tubo de imersfo,
patenteado em 1970, na Alemanha, foi inicialmente desenvolvido para recobrimento tipo

filme, tendo sido projetado para substituigio dos solventes orgénicos por solventes aquosos
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utilizando-se resinas acrilicas, € revestimentos com aglicar com capacidade de até 300 kg

por batelada.

Figura 2.2: Drageadeira com tubo de imersdo de Strunk

Dentre os modelos modificados, outro exemplo de tipo de equipamento € o Accela-

Cota (1968), cujo esquema ¢ mostrado na Figura 2.3.

™ e
___ ENYTRADADE
ot j SISTENA DE EXAUSTAD

SISTEMA EXAUSTAD
\_ LEITO DE COMPRIBIDOS

Figura 2.3: Drageadeira tipo Accela-Cota

A modificacdo feita neste modelo foi a colocagdo do eixo na posigdo horizontal, e

implantagio de duas janelas perfuradas, uma na posigio frontal e outra na posico
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posterior, que permitiam o fluxo de ar quente através do leito de particulas, o que

proporcionava uma secagem continua e consequentemente um aumento na eficiéncia.

Qutro modelo, o Driacoater®, apresenta um configuragio diferente das anteriores
por ngo ser cilindrica, mas apresenta uma forma poligonal de nove lados, havendo em cada
um deles uma segdo perfurada ligada por uma tubulagio, com capacidade de produzr
fluxos de ar positivo e negativo, ¢ também uma terceira unidade funcionando como
exaustor. Esta configuragio permite trés tipos diferentes de fluxo de ar, melhorando o

sistema de secagem (Porter and Hogan (1984)). A Figura 2.4 mostra um esquema do
equipamento em questdo.

O processo de recobrimento em drageadeira., mesmo com as possiveis

modifica¢bes, exige um tempo longo e o seu controle € dificil.

ot ™
[ 3
3 /
-’ f—- L4 SISTEMA DE
s *-..\? ASPERSAQ
' EXAUSTOR
- “
b
S N
t f / / 3 DRAGEADEIRA
.
-'/ TRAVE
x'\/ PERFURADD
L

Figura 2.4: Driacoater®

2.1.1.2) Leitos de suspensdo a ar:

As vantagens destes leitos sobre as drageadeiras s@io: a redugdo de custos; menor

tempo de processo; menor espago para a instalagio do equipamento; maior uniformidade do

produto recoberto; ampliaco da variedade de produtos; etc.
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a) Leito de Jorro:

O termo "leito de jorro" foi criado por Gishler e Mathur (1957). Inicialmente o
desenvolvimento desta técnica visava a secagem de sementes e griaos, mas foram surgindo
novas unidades utilizando o leito de jorro para uma variada gama de processos, como por
exemplo, cristalizagiio evaporativa, mistura de solidos, resfriamento, craqueamento de

petroleo, granulagdo e revestimentos de particulas.

O leito de jorro consiste num recipiente cilindrico, no qual o leito moével de
particulas ascende continuamente por uma coluna central e ao alcangar uma cimara de

expansdo, desacelera e cai numa regifio de fase densa, que por gravidade move-se em

diregdo a base do leito (Figura 2.5).

BASE CONICA

ENTRADA DG
FLUIDO

Figura 2.5: Leito de jorro
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Devido ao movimento provocado pelo jorro pode-se chegar a um alto grau de
mistura de soOlidos e também a um contato intimo entre as fases solida e gasosa,
proporcionando grandes taxas de transferéncia de calor e de massa. Porém, o jorro, que €
um fendémeno observavel, ocorre dentro de uma definida faixa de velocidade de gas, para

uma dada combinagio de gas, particula e configuragio do vaso.

Em geral, o didmetro minimo de particula para o qual ¢ jorro se torna viavel é de,
aproximadamente, 1,0 mm. Este valor esta proximo do valor acima do qual, a efetividade
do contato gas-s6lido em um leito fluidizado diminui devido & formagio de bolhas muito

grandes.

Percebe-se, entdo, que a operagdo em leito de jorro € tdo eficiente em termos de
transferéncia de calor ¢ de massa, quanto um leito fluidizado, porém, a sua boa operacdo

esta vinculada ao uso de particulas de didmetro médio relativamente grande.

O jorro € muito usado no revestimento de comprimidos. Rocha et al. (1995)
estudaram a din@mica do leito de jorro bi-dimensional sem e com o recobrimento de
comprimidos de placebo e encontraram que parmetros como queda de pressio méxima e
vaziio de minima fluidizac8o, determinados para o sistema sem o recobrimento, poder ser
extrapolados para o sistema com o recobrimento. Taranto (1996) usou um leito de jorro bi-
dimensional para recobrir grios de soja e comprimidos (placebo). Ambas as particulas com
didmetro equivalente entre 6,5-6,8 mm. Em seu trabalho, utilizou placas internas (draft
plates), o que permitiu o processamento de uma quantidade maior de particulas por
batelada. Souza (1997) também recobriu comprimidos usando um leito jorro bi-
dimensional, com a diferenca que seu leito apresentava também um sistema de vibraggo.
Segundo o autor, a utilizagfio da energia de vibragio no leito facilita o processo ¢ aumenta a
eficiéncia do mesmo, diminuindo a velocidade de minimo jorro e a queda de pressdo de

jorro minimo.

Ainda utilizando o mesmo tipo de sistema (recobrimento de comprimidos em leito
jorro bi-dimensional), Queiroz Filho (1997) estudou o depodsito de material sobre as

particulas e a posic3o do bico atomizador. Concluiu que o fator que mais influencia o
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crescimento da pelicula de recobrimento € a vazdo da suspensio. E que ndo houve
diferenca significativa neste crescimento com a mudanga de posigio do bico atomizador

(topo, base angulada, e fundo do leito) para a faixa em que o autor trabalhou.

Apesar da grande utilidade do leito de jorro, este esta limitado a uma faixa de

particulas de tamanho relativamente grande (particulas classificadas como do grupo D de
Geldart, 1973) .

b) Leito Fluidizado:

Fluidiza¢#o € uma operacdo que envolve o fluxo de solidos em contato com gases,
liquidos ou ambos. A tecnologia de fluidizagdo vem sendo aplicada significativamente em

industrias quimicas, petroquimicas, bioquimicas e metalirgicas.

As operagbes em leito fluidizado tem aplicag@o devido & vantagens que esse tipo de
equipamento oferece, como, altas taxas de transferéncia de calor e massa, devido ao contato

intimo entre as fases, equipamento mais compacto, mistura intensa, etc.

Para compreender-se como opera um leito fluidizado, segue-se a descri¢iio do
fendmeno da fluidizagdo, feita por Kunii e Levenspiel (1991): passa-se um fluido através de
um leito de particulas finas (Figura 2.6). A baixas velocidades, o fluido meramente percola

pelos espagos vazios entre as particulas. Este comportamento caracteriza um leito fixo.

Com o aumento do fluxo, as particulas comegam a mover-se, passando o regime de

leito fixo para um regime de leito expandido.

Numa velocidade maior, chega-se a um ponto onde as particulas suspendem-se no
gas ou liquido. Neste ponto a forca de atrito entre as particulas e o fluido contrabalanga o
peso da particula. A componente vertical da forga compressiva entre as particulas
adjacentes desaparece € a queda de pressfo através de qualquer secdo no leito torna-se igual

ao peso das particulas naquela se¢do. Este leito € considerado como em fluidizagéo

incipiente ou em minima fluidizag&o.
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Em sistemas liquido-sblido, ou seja, o fluido é um liquido, um aumento na
velocidade do liquido acima da minima fluidizagio geralmente resulta na expansio

progressiva e suave do leito, o que se chama de fluidizagio homogénea.

Sistemas gas-solidos geralmente tem comportamento bem diferente. Com um
acréscimo na velocidade do fluxo do gés além da minima fluidizagio pode ser observada
grande instabilidade com formagdo de bolhas e canais preferenciais. A maiores fluxos, a
agitac30 torna-se mais violenta € o0 movimento dos solidos mais vigoroso. E além disso, o
leito se expande muito acima do volume de minima fluidizacio. Estas sgo as caracteristicas

de leitos que s@o chamados agregativos, ou heterogéneos, ou ainda borbulhantes.

Tanto o leito fluidizado liquido-sélido como gas - solido apresentam fluidizagio em
fase densa. Contudo a uma velocidade de fluxo suficientemente alta, é possivel carregar as
particulas, obtendo-se um leito fluidizado disperso, ou diluido, caracterizado pelo

transporte das particuias.

O leito fluidizado pode operar com particulas de uma grande faixa de didmetros,
inclusive com particulas de até 1 micra, as quais apresentam propriedades fortemente
coesivas. Este tipo de sistema foi bastante estudado por Mori et al. (1990) e por Kono e
Tian (1992). Mom et al. (1990) trabalhou com particulas de 0,15 até 180 um (grupo C de
Geldart) e utiizou-se de um sistema de vibrag3o para vencer as forgas coesivas entre as
particulas e fluidiza-las. Kono e Tian (1992) utilizaram o leito fluidizado para densificar

pos finos (<1 pm) em ate 300%, sem a adigio de qualquer substincia aglomerante.

O recobrimento de alguns tipos de particulas em leito fluidizado ja foi citado na
literatura. Em 1968, Robinson ¢t al. publicaram um artigo apresentando um equipamento
alternativo ¢ mais vantajoso para o recobrimento do que as tradicionais drageadeiras.
Tratava-se de um leito vibro-fluidizado, que foi denominado PCD ou Particle Coating
Device (equipamento para o recobrimento de particulas). Segundo Robinson et al, este novo

método de operagdo € mais vantajoso em relagiio ao método tradicional, devido ao fato de
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se ter um melhor controle das variaveis e da operagiio em si, © que permite o recobrimento

de uma faixa bastante ampla (10 4 1000pum}) de tamanho de particulas.

Kleinbach and Riede {(1995) recobriram particulas relativamente grandes (3500um)
com uma solu¢do polimérica. Segundo os autores, € possivel controlar a qualidade do
recobrimento controlando as variaveis do processo, como por exemplo o fluxo de gas.
Quanto maior a velocidade superficial de fluidizacio, melhor a qualidade do recobrimento.
Outra melhoria sugerida é a utilizagdo de leito cOnico, que apresenta eficiéncia de
recobrimento maior em relagio ao leito cilindrico. Kage et al.(1996) também estudaram a
qualidade de recobrimento, porém se concentrando em ouiras varidveis, relativas a
alimentacdo da suspensdo. Segundo os autores, a eficiéncia de recobrimento (definida por
eles como a razio entre a taxa de deposicio da solugcfo sobre as particulas e a taxa de
alimentaco da solugio) é dependente do tempo, da temperatura ¢ da umidade da corrente
de ar. A camada de recobrimento aumenta com o tempo e com a vazio de alimentaggo da
solugdio. Também as melhores taxas de recobrimento foram obtidas para temperaturas

baixas (=50°C) e alta umidade da corrente de ar de fluidizagdo.

Outros trabalhos apresentam-se na literatura sobre recobrimento em leito

fluidizado, entretanto a revisdio detalhada do processo foge ao escopo deste trabalho, que

enfoca a fluidodin&mica do leito apenas.

2.2) Fluidodindmica : Conceitos Fundamentais
2.2.1)Velocidade de Minima Fluidizac¢io e Queda de Pressdo:

Um leito de particulas nfio entra em fluidizacio enquanto o fluxo de gés nfo atingir
um certo valor chamado de velocidade de minima fluidizaco (ung). O calculo confiavel
deste pardmetro ¢ essencial para o projeto de um leito fluidizado, contudo existe muita
incerteza na literatura com relac8o 4 ugy, pois geralmente, considera-se o fluxo laminar no

leito e a maioria dos autores restringem-se a correlacdes empiricas de aplicabilidade
limitada.
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S3o muitas as equagdes desenvolvidas para a predicio da uwr . Uma das mais

conhecidas ¢ a equacdo de Ergun (1952):

AP (1—£)° M Uy (1-¢) Pyting
= =150 R +175~—= LT (2.1)
fixo va, & yd,

Em condi¢des de fluidizaciio incipiente ou minima fluidizacio pode-se combinar a
equagio (2.1) com a equacio de queda de pressdo em leito fluidizado (2.2), obtendo-se uma
correlagdo para predigdo da velocidade de minima fluidizag#o (2.3):

AP
mzmz(ppmprlms)g (2.2)
(1=€pe )’ B Uy (1~ €, ) PrUL
150 +1,75 = - i-g 23
Smf3 ‘ifzdf, Sme v dp (Dp pfx mf)g (2.3)

Como pode-se ver na equacio (2.3), a uxr depende das propriedades do material, do
fluido e do regime de escoamento. Utilizando-se dos grupos adimensionais Arquimedes

(Ar) e Reynolds (Re), tem-se a equagiio da seguinte forma (2.4):

=150 -+ .

Re . Ve T WE

Re,, 24)

sendo o numero de Arquimedes ,Ar, dado pela equagio (2.5):
Ar;pfdjs:(Pp "pf)%z (2.5)

e o nimero de Reynolds pela equagdo (2.6):

Re,, =’ dﬁ”% (2.6)
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A equagio (2.3) pode ser reescreita na forma:

K,Re?,+K,Re,, = 4r @.7)

mf nf

Wen e Yu (1966) foram os primeiros a notar que K; e K, permanecer constantes
para diferentes tipos de particulas numa ampla faixa de condigdes (0,001<Re<400), assim,
encontrando-se estimativas de uxr com desvio padrio de 134%. A equagio de Wen e Yu

fica na forma :

33
pfdp

Uor

(33.7% +0.0408Ar ) —33.7 2.8)

Segundo Lippens e Mulder (1993), esta equagio (2.8) permite encontrar
rapidamente a ordem de magnitude da uns , porém justamente devido ao fato de assumir
valores médios de exs € W acaba tendo desvios grandes. Lippens ¢ Mulder comparam 33
correlagbes para o célculo da velocidade de minima fluidizagio para sistemas de 20
diferentes substincias em condigdes ambientes. A conclusio de seu trabalho é que a
equacio de Ergun ¢ a melhor para descrever o comportamento de leitos fluidizados sob
condi¢des de minima fluidizac3o, pois ela apresenta os menores desvios padrio (em relagéo

aos dados experimentais usados) tanto para niimero de Reynolds baixos ou altos.

A curva tipica de queda de pressdo em funcdo da velocidade do fluido pode ser vista
na Figura 2.7.

AP ol

U

Figura 2.7: Curva tipica de fluidizacio de particulas, queda de press3o em func¢io da

velocidade do gas
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2.2.2) Porosidade do Leito (g) e Expansio (E)

A porosidade de um leito significa a fragfio de vazios deste mesmo leito e pode ser
calculada pela equagdo (2.9):

g=—ftim et (2.9)
If:a ppALﬁxo :

No Quadro 2.1 estdo colocadas algumas correlagBes encontradas na literatura para o
calculo da porosidade de leito de esferas, de didmetro uniforme, em leitos fluidizados por

liquidos.

Quédro 2.1: Porosidade de leitos fluidizados de esferas de tamanhos uniformes (Davidson
et al., 1985)

Wen and Yu (1966)
&*’ Ar =18Re+2.7Re' ™
Riba and Couderc (1977)
Primeira forma: £=158Re"® Ga " A" parae < 0.85
£=120Re"" Ga™*"' A" para g > 0.85
Segunda forma:
Gahfv .
SRer 27 Re™ =19¢ parag < 0.85
GaMv 617
I8Rer27RS™ ° parae =085

Experimentalmente, determina-se a porosidade de um leito fluidizado por:

AP

e=1- (2.10a)
glp,—priL;

No ponto de minima fluidizaggo, tem-se a mesma equagio:
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=1 AP”‘f

£ o F e
" 8o, =PI,y

(2.10b)

Como apds o ponto de minima fluidizagio, AP=AP,;, a partir das expressdes

(210a) e (2.10b) tem-se, em qualquer ponto:
Ll-&)=L,(-¢,) (2.11)

A expanséo do leito refere-se a variagio da altura dos s6lidos em relagdo a altura de

minima fluidizagio, fornecendo a porcentagem de aumento da altura do leito de particulas -

L-L,
E="""" 100% (2.12)
me

2.2.3) Classificagdo de Geldart

E um fato conhecido que o comportamento de sistemas fluidizados com géas é

muito dependente das propriedades das particulas e do gas.

Em 1973, Geldart sugeriu a classificagdo de particulas solidas em quatro grupos
diferentes, caracterizados pela diferenca de massa especifica entre as particulas e o gas e
pelo tamanho médio das particulas.

E perigoso que conclusSes tiradas de um estudo com um certo particulado possa
ser aplicado para outros com diferentes propriedades. Porém, com a classificagdo, as
propriedades de fluidizacdo observadas para um certo p6, podem ser estendidas sem muito

risco para outros pods do mesmo grupo. Os grupos sfio mostrados a seguir ¢ podem ser
visualizados na Figura 2.8:

e Grupo A: este grupo apresenta uma fluidizagio homogénea antes do aparecimento
das primeiras bolhas. A velocidade de minimo borbulhamento (um) € maior que a

velocidade de minima fluidizacio (Ums).
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e Grupo B: apresenta uma fluidizagio heterogénea, com o aparecimento de muitas
bolhas. Para este grupo: Ump = Ums.

¢ Grupo C: este grupo abrange os pos coesivos, apresentam uma fluidizagfo dificil.

s Grupo D: este grupo contém as particulas grandes e de alta massa especifica, que sfo

mais adequadas ao jorro.

si- __'.1
= = o
&
1] = -y
ey
&
2
T b -
& - -
' _ -
o . -
< o5 -
8.1 __ﬂx,__z,__&_,i_g;__;_‘:? i o b el i
S | ¢ 50 100 500 1000

Figura 2.8: Classificagdo de particulas segundo Geldart (1973), [figura tirada de Kunii and
Lenvenspiel (1991)]

2.2.4) Velocidade Terminal

Considerando-se uma particula num campo gravitacional sem interferéncia de
outras particulas, tem-se que se as forgas acelerativas e as resistivas que agirem sobre esta
particula forem iguais, a particula adquire uma velocidade constante chamada de
velocidade terminal. O valor desta velocidade pode ser determinado através de um balango

de forgas que resulta em (2.13):

4(p ._pf) 1/2
=] — et ad 2.13
u, [3 prD g P ( )

em que Cp exprime o coeficiente de arraste da particula pelo fluido que a envolve.
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Existem varias correlagbes para o calculo deste coeficiente de arraste (Cp) e
algumas sio mostradas no Quadro 2.2.

Quadro 2.2: Correlagdes para o calculo de Cp

Regime Laminar ou de Stokes (Re,<1)

24 Py ~Pr
C,=-— , portanto u, =|——- igd’
?"Re, * ¥° ' [ 18y }g"

P

Regime Intermediario (1<Re,<500) :correlagdes empiricas

Langmuir e Blodget : Cp= 134

(1+0.197Re%+0.0026Re-* )

P

Regime de Newton (500<Re,<2x10°)

£/2
C, =044 , portanto utz[i.'l{g—p—:f—f—)gdp]

Py

Regime Turbulento ( Re;>2x10°)

/2
C,=020 , portanto u, :(2.56{'3P Pr ]gdp}
Ps

2.2.5) Elutriagdo e Transport Disengaging Height (TDH)

Quando uma corrente de gas atravessa um leito de particulas, ao sair desta coluna

ela leva consigo algumas das particulas suspensas. Este fluxo de solidos é chamado de

elutriacio.

Elutriagdo €, entdo, o arraste de particulas ¢ isto acontece quando a velocidade do
gas excede a velocidade terminal de uma particula. Portanto, ela é removida ou arrastada do

leito.

A taxa de elutriac@io (E;) € proporcional a4 concentragio de finos no leito, ou seja,
quanto maior esta concentragdo, maior a taxa de arraste de solidos. Esta dependéncia ¢

demonstrada na equacdo (2.13):
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E, =K,x,, (2.14)

em que K; [Kg/mz-s] ¢ a constante de elutriacfo e xy; € a fracdo de finos dentro leito.

Entre outros fatores, a taxa de elutriaglo e a distribuigio granulométrica da fragio

arrastada s@o importantes no desenvolvimento de projetos de leitos.

Para a determinagio da taxa de elutriagfio, € necessario o conhecimento da constante
K;, que é um constante empirica. Existem muitas correlagBes encontradas na literatura para

a estimacdo da constante de elutriaciio, K;. Geldart (1986) compilou algumas e propds sua
propria :

. -54u,
%;23.7%9( uou (2.15)
£

Um fenOmeno inerente a fluidizagiio gas-sélido é a formagio de bolhas. Estas se
formam no fundo do leito e viio se expandindo & medida que o atravessam, estourando
quando atingem a superficie do leito. Por conseguinte, particulas sdo ejetadas da superficie
do leito para o alto da coluna a uma velocidade da mesma magnitude que a velocidade das
bolhas dentro da corrente de gas que atravessa o leito. Logo, cada particula atirada na
corrente de gas devido ao estouro das bolhas, sofre a agdo das forgas inerciais,
gravitacionais ¢ de empuxo. As particulas menores serdo elutriadas, porém as maiores serdo
carregadas até uma certa altura, da qual elas cairdo de volta para o leito. Zenz e Weil (1958)
fizeram uma analise matematica deste processo e foi feita a hipdtese de que as bolhas de
gas que estouram na superficie do leito s#o andlogas a jatos intermitentes, impondo um
perfil de velocidades altamente irregular & regido acima do leito. Estas velocidades so
eventualmente dissipadas pela velocidade superficial do gés numa certa altura de equilibrio.
Esta altura é chamada de TDH (Transport Disengaging Height). A taxa de arraste acima
desta altura é relativamente constante e presumidamente igual a capacidade de saturagio de

solidos que a corrente de gas pode carregar, com uma dada velocidade superficial.
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A altura que as particulas grandes conseguem atingir € chamada de splash height
ou, TDH(C) (Figura 2.9). A altura na qual a concentracio de finos muda muito pouco ou
quase nada é chamada de TDH(F).

Desde que o arraste de sélidos acima de TDH nio diminui, ele representa o limite
superior pratico na altura do vaso acima do leito. Ndo h4 nenhum ganho em construir um
vaso maior que a soma de TDH e a altura do leito em operagfio, contanto que o volume

acima do leito esteja livre.

Freeboord |

Figura 2.9: Zonas de fluidizagio num leito (Geldart, 1986).

Baron et al. (1988) fizeram estudos sobre TDH, comparando correlagdes conhecidas
com sua proposta para predizer o0 TDH através da trajetoria dos aglomerados formados no
leito. Utilizando diversos sistemas e dados experimentais da literatura, chegaram a
conclusdo que sua correlagdo era a que possuia condigdes de prever o TDH com menor erro

€ cOm mais seguranga pois os erros tendiam para a superestimagio.

Algumas das correlagSes encontradas na literatura para determinacdo de TDH, sio
mostradas no Quadro 2.3.
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Quadro 2.3: Correlacdes para a estimativa de TDH (Geldart ,1986)

TDH(C)

Soroko et al. (1969):
TDH(C) = 1200H, Re,* Ar™""

para 15<Re <300, 19.5,Ar<6.5, H,<0.5m; d,=0.7-2.5mm
onde H, = altura do leito fixo

TDH(F)

Fournol et al.(1973)

TDH(F) =1000u’ /g
Horio et al. (1980)

TDH(F) = 4.47d

onde d.,. = didmetro equivalente ao volume da bolha na superficie do leito
Baron et al. (1988)

TDH(F)=u,’ /g

u,; = velocidade de ejegiio da bolha ao sair do Ieito

2.2.6) Placa de distribuiggo do fluido

A fungdo da placa distribuidora num leito fluidizado é muito importante. Além dela

agir, muitas vezes, como um suporie para a massa do leito de particulas, ela estd

intimamente ligada 4 uniformidade do fluxo do fluido através do lefto de sélidos.

A homogeneizacdo do fluxo do fluido através do leito fluidizado, ou de qualquer

outro tipo de leito, é essencial em todo projeto de equipamento. Uma mé distribuigio do

fluxo pode levar a formagio de canais preferenciais, pelos quais o fluido tende a passar,

diminuindo a eficiéncia do processo, que se baseia no contato intimo entre as fases solida e

fluida.

Segundo Kunit ¢ Levenspiel (1991), muitos dos estudos de fluidizagio em escala de

laboratorio usam placas porosas de cerfimica ou de metal sinterizado como distribuidores,
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pois eles fornecem uma resisténcia ao fluxo suficientemente alta que resulte numa
distribui¢io uniforme do gas através do leito. Outros materiais podem ser usados, por
exemplo, filtro de tecido, fibras compressadas, telas metélicas ¢ até uma fina camada de

particulas pequenas. Claro que a maioria desses materiais precisa ser reforcado, colocando-

os entre duas placas de metal ou telas com grande aberturas.

Apesar do contato gas solido ser superior quando utiliza-se distribuidores, em
operagdes industriais surgem alguns problemas como:

s a alta queda de pressdo também representa alto custo;

¢ baixa resisténcia do material para uso em larga escala;

¢ alto custo de alguns materiais;

o grande possibilidade de entupimento e corroso.

Os distribuidores de placas perfuradas e os tipo Tuyeres (Kunii and Levenspiel
,1991) sdo os mais amplamente utilizados na indistria, em especial os primeiros pois seu
projeto é simples € s3o mais baratos. Os Tuyeres sdo recomendados para condi¢des mais

severas de temperatura e para sistemas com rea¢io.

Em relag@o 4 queda de pressdo, a experiéncia tem mostrado que os distribuidores
devem ter uma queda de pressdo (AP,) suficiente para se atingir um fluxo homogéneo
através da secio transversal do leito. De acordo com Zuiderwerg (1976) nos primetros anos
da engenharia de fluidizac3o, a seguinte regra geral era seguida (2.16):

AP, ={0,2~0,4)AP, (2.16)

onde APp éa queda de pressfo no leito, dada pela equagio (2.17):

AP, =gH (1 -5, )P, —p;) (2.17)

E claro que um aumento em AP; vai assegurar uma methor distribuigio do gas de

entrada, contudo um APy excessivo tem desvantagens, como por exemplo, o fato de que o
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consumo de energia € o custo da construgio do soprador ou compressor aumentam com a

queda de pressdo total do sistema, que € a soma da perda no leito e no distribuidor.
Apesar disto € importante conhecer-se 0 AP4 minimo que assegura uma fluidizagio
uniforme. Siegel (1976) propds o seguinte critério para operagdes estaveis, considerando a

possivel formagéo de canais preferenciais:

APy

>0.14 (2.18)

B

Estendendo este modelo, Shi ¢ Fan (1984) concluiram que garante-se a fluidizacio

completa quando:

(AP + APy ) quguervetociande. = APy + AP )y oo idizmo

onde em minima fluidizac&o,

4 »0.14 para placas porosas (2.19a)
B

AP,

>0.07 para placas perfuradas (2.1%9b)

B

2.2.7) Diagramas de Regimes de Fluxo

Existem inGmeros processos dentro da indastria quimica que exigem ¢ contato
fluido-sélido. Tradicionalmente, estes processos envolvem leitos fixos, panelas rotativas,
leitos fluidizados e transporte (hidraulico ou pneumatico) de solidos. Em muitos casos,
existem processos implementados industrialmente, baseados em cada uma destas

categorias, que competem entre si.
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A viabilidade econdmica dos diferentes processos depende significativamente do

entendimento do comportamento fisico destes sistemas fluido-solido.

Como explicado previamente, quando se trata de fluidizag8o, os sistemas gas-solido

(G-8) e liguido-sélido (L-8), tem um comportamento bastante diferente (figura 2.6).

A fluidizacdo em um sistema L-S tem um comportamento homogéneo,
apresentando uma faixa restrita de regimes, sendo a transigio entre os regimes bem
definida. Ja os sistemas G-S apresentam uma faixa mais larga de regimes de fluxo, seus
limites de transi¢@o s@o menos claros, em especial quando se trata de altas velocidades de

fluidizagao.

Nem todos estes regimes sio observados em todos os sistemas. Por exemplo, o
regime de slugging € encontrado somente quando H/D > 2 (razio altura/didmetro), e
mesmo assim, ele pode ndo ocorrer em sistemas com particulas finas onde o tamanho

méximo das bolhas ¢ muito menor que o didmetro do leito.

Estes regimes correspondem ao caso de uma distribui¢3o uniforme de gas na
entrada do leito; outros regimes podem ser encontrados quando esta distribuicio ndo é

uniforme, como por exemplo, o caso do leito de jorro.

A defini¢o entre os diferentes regimes e suas fronteiras € um assunto de grande

importancia para o projeto destes sistemas e também para a caracterizacio da qualidade da

operacdo dos mesmos.

Troniewski e Ulbrich (1984) contaram 31 diagramas de regime para escoamento
vertical ¢ 21 para escoamento horizontal, com grande disparidade entre as fronteiras,
representadas pelas mesmas coordenadas. Existe também uma grande variedade de

terminologias descritivas usadas para rotular os diferentes regimes.



Um dos autores que se preocupou com esta tematica foi Grace (1986), que propds
um diagrama bastante abrangente e detalhado (Figura 2.10) que vai desde leito fixo até

transporte em fase diluida, incluindo fluidizagio convencional.
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Figura 2.10: Diagrama de Regimes Fluidodindmicos (Grace, 1986)

Grace baseou-se no diagrama de Reh (1971), usando somente coordenadas

adimensionais. O diagrama de Reh pode ser visualizado na Figura 2.11.



Mais tarde, Bi e Grace (1995) revisaram seu trabalho concentrando-se em faixas de
velocidades mais altas, e também revisaram os principais e mais relevantes diagramas
encontrados em literatura, como por exemplo: Zenz (1949); Reh (1971); Yeruschalmi et al,
(1976); Li e Kwauk (1980); Squires et al. (1985); Rhodes (1989).

O interesse em definir estas regides relacionadas a um certo regime e seus limites,
estd em principio, ligado & determinagéo de um mapa situacional, a fim de ter-se uma idéia

de que tipo de regime estara trabalhando-se sob certas condigdes operacionais.

Desta forma, deseja-se caracterizar a qualidade do seu sistema em relagio a sua

situagdo, dentro dos padrbes encontrados.
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Figura 2.11 : Diagrama de Regimes Fluidodinmicos (Reh, 1971)
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2.2.8) Qualidade da Fluidizacio

O termo fluidizagdo tem sido usado na literatura para referir-se & fase densa e a fase
diluida, assim como sistemas de circulagio envolvendo transporte pneumético ou leitos
moveis. O campo da engenharia de fluidizacio trata de todos estes métodos de contato, mas

mais especificamente, de sistemas de fase densa.

A facilidade com que as particulas fluidizam e a faixa de condi¢bes de operaciio
que sustentam esta fluidizagfio variam bastante entre os sistemas de gés-solido ¢ numerosos
fatores afetam estes comportamentos, como por exemplo, a densidade do fluido e a
velocidade com a qual ele atravessa o leito de particulas; além das propriedades fisicas das
particulas, como densidade, tamanho médio e distribui¢do granulométrica, bem como o
projeto do leito e a distribuigdo do fluido.

Como mencionado anteriormente, a qualidade de fluidizagiio pode ser caracterizada
através da comparagdo do sistema em questio com mapas e diagramas de regimes. Mas

além disto, uma maneira de analisar a qualidade de fluidizagio é através do grau de mistura
dos solidos dentro do leito.

O movimento dos solidos dentro do leito € dado, basicamente, pelo fluido que o
atravessa. Em especial, em se tratando de particulas do grupo B, o movimento dos sélidos

acontece devido a agdo das bolhas formadas no fundo do leito.

Quando o gas atravessa a placa de distribuigdio, ele divide-se em bolhas. Ao
atravessarem o leito de particulas, estas bolhas véo aumentando de tamanho, coalescendo

ou ndo, e estouram ao atingir a superficie do leito. O movimento destas bolhas provoca a

mistura das particulas dentro da coluna.

Quanto maior ¢ nivel de mistura dos solidos, maior o contato entre os solidos € o

fluido. O contato entre as fases € um principio basico para que ocorra a transferéncia de
calor e de massa dentro do equipamento.
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Segundo Davidson et all (1986), o conceito de leito fluidizado € o de um vaso onde
ocorre uma boa mistura para assegurar um bom contato entre as fases gasosa e solida. E

como resultado desta extensiva mistura, a temperatura dentro do leito torna-se praticamente

uniforme.

Portanto, uma das maneiras de obter-se uma indicagdo da qualidade da fluidizagio e

do grau mistura dentro do leito ¢ através da homogeneidade da temperatura dentro do leito.



CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo estdo descritos os materiais e equipamentos utilizados no trabalho,
bem como os procedimentos realizados para os ensaios. Além destes, sdo apresentados

alguns resultados preliminares em rela¢io as propriedades das particulas.

3.1) Materiais:

3.1.1) Particulas utilizadas

Estando o objetivo deste trabalho ligado & aplicagio da técnica de recobrimento em
leito fluidizado a industria farmacéutica, procurou-se um material solido particulado

usualmente utilizado no meio e que fosse comercialmente vidvel para estudo em

laboratorio.

Os produtos farmacéuticos de dosagem soélida sdo compostos de dois ingredientes

basicos: o principio ativo e o excipiente.

O excipiente, além de sua fungfio de "fazer volume" no comprimido ou capsula ao
qual ele é adicionado, tem algumas fungSes auxiliares como agregar (Funck et al, 1991),

modificar a taxa de dissolugcdo (Baykara and Karatas, 1993), e também proteger a droga
(Altaf et al., 1998).

Varios materiais sdo usados como excipientes: manitol (Altaf et al., 1998), lactose
(Baykara and Karatas, 1993), amido (Okutgen et al., 1991 e Funck et al, 1991), estearato de
magnésio, e derivados de celulose, como por exemplo, hidroxipropilcelulose, metilcelulose
(Funck et al, 1991) e celulose microcristalina (Zhang et al. 1991;Funck et al, 1991;
Okutgen et al., 1991; Baykara and Karatas, 1993; Altaf et al., 1998), etc.
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Em termos econdmicos, os excipientes tem um custo menor que ¢ custo dos outros

componentes das formulagBes (ingrediente ativo, por exemplo).

Dentre os principais excipientes, escolheu-se a celulose microcristalina. Sua escolha
deve-se a caracteristicas como;
s ¢ cadastrada pelo FDA ( Food and Drug Administration - USA) como excipiente
para uso em capsulas orais, suspensies, xaropes e comprimidos;
» ¢ o principal excipiente usado em formulagdes solidas de dosagem oral, devido a
baixa reatividade com os ingredientes ativos;
» 3 relativa facilidade de acesso, pois o produto é fabricado no Brasil, enquanto a

maioria dos outros materiais s&o importados diretamente pelas grandes empresas

farmacéuticas.

A celulose microcristalina (CMC) é a forma nio fibrosa da celulose [(CsH100s)]. A
celulose é um polissacarideo formado por cadeias de glicose. E o maior constituinte das
fibras das plantas e sua forma natural mais pura € o algoddo, contendo aproximadamente

90%. A forma fibrosa € matéria-prima bésica para as industrias de papel e téxtil.
A CMC | além de ser um produto usual na indastria farmacéutica, € usado na
indGstria alimenticia também, como estabilizante, espessante, texturizante e também para

reduzir o contetido calorico dos alimentos ( Ullman's Enciplopedia )

A forma mucrocristalina da celulose é um pé branco ndo-fibroso, e algumas de suas

caracteristicas sio mostradas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 : Caracteristicas da celulose microcristalina (CMC) (Merck Index).

Forma da particula | Pequenas varetas ou bastbes (rigid rods)
Indice de refragio | 1,55

Densidade aparente | 440-470 kg/m’

Insolavel em Alcool, éter e agua (polimerizagdo parcial)
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Neste trabalho, a celulose microcristalina foi utilizada sob duas formas. Um tipo sob
a forma nfo-esférica, a MC-500, adquirida junta 8 BLANVER Farmoquimica Ltda. E um
tipo sob a forma esférica, a Celphere, fabricada pela FMC Corporation.

3.1.2) Caracterizagdo das particulas

a) Distribuigdo Granulométrica

A celulose MC-500 (Blanver) possui uma grande distribuigdo granulomeétrica. Esta

foi determinada por peneiramento e € apresentada na Tabela 3.2.

O material usado nos ensaios corresponde a duas fragbes desta distribuigdo, que
foram separadas atraves de peneiras. A fragdo que passou na peneira 35 e ficou retida na
peneira 48 (-35+48) e tem o didmetro médio de 0,360 mm (média aritmética das aberturas
das peneiras, na Tabela 3.2). Outra fragfio, a -48+150 tem o didmetro médio de 0,203 mm.

Tabela 3.2: Distribuigio granulométrica da celulose microcristalina

TYLER Abertura (x 10 ° m) % massica
32 0,500 0
35 0,420 16,2
48 0,300 475
150 0,106 26,4
200 0,075 188
tampa - 7.95

Assim, foram separados dois tamanhos de particulas diferentes, um de didmetro
médio de 2,03 x 10 m e outro de 3,60 x 10* m.

A Celphere fabricada pela FMC, é uma celulose microcristalina sob a forma de

pequenas esferas. Foram usados os tipos 203 e 305. A Celphere 203 e 305 tém didmetro
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meédio de particula de 2.3 x 10°me4,0x 107 m, respectivamente. Estes valores nfo foram

determinados experimentalmente neste trabatho, trata-se de valores nominais fornecidos

pelo fabricante.

b) Massa especifica

A massa especifica (kg/m3) das particulas de celulose microcristalina foi

determinada por picnometria.

A picnometria baseia-se no deslocamento de liquido provocado pela adigdo dos
solidos. Uma massa conhecida de solidos é adicionada a um picndmetro previamente cheio

de liquido de massa especifica conhecida. O volume de liquido deslocado pelo sélido, ¢

igual ao volume de solidos adicionado.

Este procedimento foi realizado, para as duas diferentes faixas de didmetro da MC-
500 e da Celphere utilizadas, ¢ o valor tomado como sua densidade foi a média entre os
dois valores (Tabela 3.3).

Tabela 3.3: Massa especifica dos materiais estudados

Material Massa especifica (o, kg/m’)
Celulose MC-500 1390
Celphere 1480

¢) Esfericidade das particulas

O calculo da esfericidade baseou-se em fotos tiradas através de um microscopio
6ptico com aumento de 40 vezes. As fotos estfio apresentadas na Figura 3.1; numa delas

uma amostra da MC-500 com d; igual a 3,60 x 10" m, em outra, uma amostra da Celphere
305, com dj, igual 2 4,0 x 10*m.

Este método de estimativa da esfericidade foi indicado por Peganha e Massarani

(1986) como conveniente e com estimativa de erro de até 7%.
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A partir do formato de cada particula desenha-se um circulo inscrito & mesma e
outro circunscrito, circulos vermelho e azul respectivamente, como € mostrado na Figura

32

Figura 3.1: Fotos das amostras de celulose: a) esférica (Ceiphere);

b} ndo-estérica (MC-500)
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Figura 3.2: Circulos inscrito (vermetho)

e circunserito {azul) numa particula.

A raz8o entre o diimetro do circulo menor pelo maior é igual a esfericidade da

particula:

d

fnscrito

CIrCURICriiG

@x

Este procedimento foi feito para um numero médic de 30 particulas, € sen

resultados foi tomado como ¢ mesmo para as particulas de menor didmetro. O valor da

esfericidade das particulas € mostrado na Tabela 3.4,

Tabela 3.4 Esfericidade das celuloses:

Material Esfericidade (yy) | desvio padrio
MC-500 0.63 0,15
Celphere 0,88 0,09

3.1.3) Equipamento utilizado

a} O leito

{ tipo de eguipamento escolhido para este estudo foi o leito fluidizado. Este, em

geral, tem algumas vantagens sobre outros equipamentos de contato fluido-sélido, como
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por exemple, alto grau de mistura, maior compactacdo e adequacgio a uma faixa maior de
didmetro de particulas.

Em relagdo ao recobrimento de particulas (Yuasa, 1997 e 1999), o leito fluidizado
tem sido usado pelos produtores farmacéuticos devido a basicamente dois motivos:
1) menor tempo de processo, gragas a secagem utilizando o proprio ar de
fluidizacio;,
2) menor risco de contamina¢iio do produto devido a estrutura fechada do

equipamento.

Feita esta escolha, o passo seguinte foi o projeto e a construgdo do leito e dos

acessorios.

O leito foi projetado e montado em acrilico para que se pudesse visualizar os
fendmenos que ocorrem em seu interior. O acrilico tem espessura de 0,005 m, 0,7 m de
altura da parte cilindrica e 0,143 m de difimetro interno (Figura 3.3). As outras dimensdes
sdo mostradas na figura 3.3

0,13m
006m
B ——
0,095m .
-JF—-———- B

? T 004m

07m

)]

0,143 m

________ "”_;I 0,04 m

45"

l 0,06 m

-

0,4 m

Figura 3.3 : Dimensdes do leito de acrilico.
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Hé uma flange em cada extremidade da segdo cilindrica. Conectada a flange
inferior, existe uma placa de distribui¢fio (ou distribuidor de gés) na qual estd presa uma
tela de 50 mesh.

b) Montagem

A montagem experimental é a de um leito fluidizado convencional, com um ciclone
para coleta de solidos e um sistema de aquecimento/resfriamento do gas de fluidizaciio. O

esquema pode ser visto na Figura 3.4.

O leito de acrilico (7) esta ligado a um soprador (1) por uma tubulagdo de duas
polegadas de difmetro. Ao longo da linha estdo dispostos os acessdrios : uma vélvula
gaveta (2), para regular a vazdo; um resfriador (3); uma placa de orificio (4); e uma caixa
de aquecimento com quatro resisténcias (6). A saida do leito estd conectado um ciclone do

tipo Lapple (8).

1

- Sopragor de Ar

- Véhula Reguladora de Vazido
~ Rusfriador de Ar

- Piaca de Orificio

- Manémetrss

- Anueceder de Ar Elétrice

- Leito Fluidizado

~ Ciclone

o0
L]
00 O ™E (31 £ A L b —

- inticador de Tempsratura
10 - Temada de Pressdg
7 8 11 - Temada de Temperatura

1

10

— '—-————k__i}l ﬂ

Figura 3.4: Esquema de montagem do equipamento.
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¢) Placa distribuidora de gas

Tanto o distribuidor quanto a tela sfo responsaveis ndo sé pela uniformidade da
vazdo de gas atraves da seglo transversal do leito, quanto pela sustentagio da massa de

particulas.

Para uma operagio satisfatoria do leito fluidizado, ¢ gis deve ser distribuido
uniformemente por toda a area do leito. Além disso, o distribuidor deve evitar que os
sOlidos caiam na "caixa de vento", por onde o ar entra, deve ser capaz de suportar as forgas

devido a pressdo associada a corrente de gas durante a operagdo e o peso do leito de sélidos
(Clift in Geldart, 1986).

Para uso em laboratério, a placa de distribuicio pode ser de material poroso, ou
ainda um prato perfurado simples. Os pratos perfurados possuem orificios com o didmetro
variando de 1,0 a 6,0 mm, dependendo do didmetro do solide utilizado, e devem ocupar no

maximo 10% da area da placa; o arranjo dos orificios na placa pode ser triangular ou
quadratico.

Foi testada uma placa ja existente no laboratério, com furos de 1,0 mm e arranjo
triangular. Esta placa foi testada sozinha e também com uma tela de 50 mesh, para evitar o
escoamento dos solidos através dos furos do distribuidor. Notou-se que a placa sozinha
promovia uma distribui¢@o pobre do ar, mas com a ajuda da tela atingiu-se uma distribui¢io

adequada do gas. Logo, neste trabalho foi utilizada uma placa perfurada junto a uma tela.

d) Placa de orificto:

A placa de orificio € uma obstru¢io que se adiciona a tubulagdo. A diferenca de
pressdo antes e depois da placa estd relacionada com a vazdo de fluido que a atravessa.
Segundo Coulson and Richardson (1991), o fator mais importante em relaciio a leitura da

placa é o tamanho do orificio em relagBo ao tamanho do tubo onde ela se encontra; o
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tamanho do orificio deve se escolhido para fornecer uma queda de pressio conveniente,

quanto menor o furo, maior a queda de pressao.

Foi construida uma placa de orificio de 1/2 polegada, e seu teste apresentou bons

resultados, isto €, valores no mandémetro adequados para leitura.

O matenal no qual a placa foit moldada foi o ago-inox, comumente usado por ser

resistente & corrosdo e a acio de materiais abrasivos.

A calibragio da placa foi realizada com a ajuda de um anemdmetro digital. Este
aparelho, através de um sensor posicionado no centro da corrente de ar, mede a velocidade

desta corrente.

Qs valores de velocidade fornecidos pelo anemdmetro foram correlacionados com o
deslocamento do fluido no mandmetro ligado a placa de orificio (AH;,) € também ao
deslocamento do fluido no outro mandmetro (AHq), ligado ao leito de acrilico. A cada

aumento na vazio do gas, media-se a variagdo de altura nos dois mandmetros e o

anemdmetro fornecia o valor da velocidade correspondente.

A calibragio forneceu duas equacgdes, uma relacionando o deslocamento do fluido

no mandmetro ligado a placa de orificio (AHy,) 4 velocidade do ar que atravessa o leito:

0,46699
u=02T462AH ,, (3.2)

em que u = velocidade da corrente de ar (m/s) e AH,, = deslocamento do fluido no

manometro da placa de orificio (mm).

e outra, relacionando a variagio de altura no outro mandmetro a queda de pressdo devido a

placa de distribuicdo de ar:

AH,, =0.129AH (33)

em que AHy = altura equivalente & queda de pressio na placa distnibuidora (mm)
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Estas equagdes permitem determinar a vazio de gas e a queda de pressio relativa a

placa distribuidora através das diferencas de altura nos manémetros.

Durante os experimentos, os valores medidos sdo AHpo, AHiay. Através da equagio
(3.1), determina-se a velocidade no leito, u (m/s), e através da equacdo (3.2), encontra-se a

gueda de pressdo na placa distribuidora correspondente 4 esta vazio.

O calculo de AHy € necessario pois, a partir de (AHew - AHy ), tem-se o valor da
queda de pressdo correspondente somente ao leito de particulas (AHg), que foi apresentado

em unidades do S.I.

¢) Sistema de medida de temperatura

O sistema para medida de temperatura consiste de trés termopares ligados a um
mostrador digital. O primeiro termopar mostra a temperatura do gés na entrada do leito,
logo abaixo da placa distribuidora. O segundo fornece a temperatura na dire¢do radial do
leito, 0,5 cm acima da placa distribuidora. E o terceiro termopar mostra a temperatura no

eixo axial do letto. O posicionamento deles pode ser visualisado na Figura 3.5.

i

Figura 3.5: Posicionamento das sondas de temperatura

axial, radial e de entrada do leito.
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Os trés termopares foram calibrados usando-se um banho termostatico. Os valores
do mostrador digital foram correlacionados com as temperaturas indicadas pelo banho e ¢

resultado foram trés equagdes, mostradas na Tabela 3.5.

Tabela 3.5; Equacdes de calibragio para os termopares

Termopar 1 T CC) = 10,0077 + 1,00467.T (°C)
(cobre/constantan)

Termopar 2 T (°C) = 9,32203 + 1,12288.7°(°C)
(ferro/constantan)

Termopar 3 T (°C) = 9,99682 + 1,09632.T’(°C)
(cobre/constantan)

T°= valor lido no mostrador digital
f) Calculos estatisticos

Os calculos necessarios para obtenciio dos valores médios dos resultados e seus
desvios padrio foram retirados de Barros Neto et al. (1995), que apresentam uma aplicacgo
da estatistica a analise de dados experimentais. Os par@metros usados neste trabalho foram
a média (x’) e o desvio padrio (s), calculados, respectivamente pelas equagdes 3.4, 3.5 ¢
3.6.

X'= i«ixi (3.4)

il

em que X’ ¢ a média, x; € o valor experimental e n € o numero medidas ou amostras.

s? :;{—li(xi—x’) (3.5)

i=1

em que s é a varidncia das amostras.

s=(sz)1fz (.6)

em que s € o desvio padrio.
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3.2) Métodos

A parte experimental deste trabalho contou com a realizagio de 28 experimentos.
Foram realizados oito (08) experimentos preliminares para obter informacOes sobre o

comportamento da CMC durante o processo de fluidizagio.

Com base nestes oito ensaios, conduziu-se mais 8 (além de suas réplicas,

totalizando 16 ensaios), aumentando o pardmetro vazio do ar de fluidizagiio em 50 %, em

relag@o aos testes preliminares.

Foram realizados ainda, mais quatro ensaios. Os quatro ultimos experimentos
tiveram 0 objetivo de comparar o efeito da esfericidade. Cada ensaio foi realizado com um
tipo de celulose microcristalina, MC-500 de 0,203 e 0,360 mm e Celphere de 0,230 e 0,400
mm. Estes foram conduzidos de modo a obter-se curvas de fluidizacfio até um nivel maior
de velocidade, onde ja notava-se, visualmente, o arraste das particulas menores. Além disto,

estes experimentos foram realizados a temperatura ambiente.

A metodologia adotada para a realizacio dos testes preliminares e dos ensaios
experimentais foi a mesma e estd descrita a seguir. Ressalta-se apenas que os ensaios

experimentais foram mais detalhados, em relag@io ao nimero de pontos obtidos.

3.2.1) Metodologia

A parte experimental foi desenvolvida de maneira a variar pardmetros pré-
determinados a fim de obter-se informagdes sobre o comportamento da CMC durante os

ensaios de fluidiza¢do, com um nimero minimo de experimentos.

Os parametros estudados foram o difimetro médio das particulas, a altura do leito

fixo e a velocidade de operaciio, ou seja, velocidade superficial do ar de fluidizacio.
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Escolheu-se dois niveis para cada um destes pardmetros (Tabela 3.6) e os ensaios

foram realizados de acordo com os valores indicados na Tabela 3.7.

Tabela 3.6: Vanaveis estudadas e seus niveis

didmetro médio das particulas (dy) | 2,03x10°m | 3,6x10% m
velocidade de operagdo (Uop) 3,5 X Ume(m/s) | 4,5 X Um(m/s)
altura do leito fixo (L) 0,075 m 0,010 m

e~ velocidade de minima fluidizagio

As alturas do leito fixo foram obtidas colocando-se dentro do leito, massas

de aproximadamente 0,5 e 0,7 kg para o nivel inferior e superior, respectivamente.

Tabela 3.7: Testes preliminares

Ensaio d, x 10* (m) Uop L (m)
1 2,03 3,5 Ups 0,070
2 3,60 3,5 Unf 0,075
3 2,03 4,5 Upg 0,075
4 3,60 4,5 Ung 0,074
5 2,03 3,5 Ums 0,104
6 3,60 3,5 Ume 0,108
7 2,03 4,5 Upr : 0,105
3 3,60 4,5 Upg 0,100

As condi¢des experimentais dos ensaios comparativos de esfericidade sdo mostradas
na Tabela 3.8
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Tabela 3.8: Ensaios comparativos entre MC-500 e Celphere

Ensaio dp x 10* (m) Uop (T/5) L (m)
MC-500 2,03 0,301 0,074
MC-500 3,60 0,315 0,067

Celphere 203 2,30 0,265 0,065
Celphere 305 3,60 0,2079 0,064

A fim de se atingir ainda o objetivo do trabalho, referente a qualidade da fluidizacédo
da CMC, é importante definir quais as variaveis a serem analisadas ao se realizar a parte
experimental.

Os pardmetros escolhidos como resposta foram:
= g distribui¢io de temperatura dentro do leito;
» 3 expansio do leito;

= g friabilidade das particulas.

a) Temperatura dentro do leito:

Os ensaios foram realizados com a temperatura do gis de entrada de 65°C. Este ¢

um valor tipico de temperatura para processos de recobrimento e-€ também um valor alto o

suficiente para detectar-se a sua variagio dentro do leito.

A variagdo da temperatura no leito foi verificada através do uso de duas sondas-

termopares. Cada um dos termopares possui um sistema de deslizamento que permite medir

a temperatura em varios pontos.

O termopar axial tinha o primeiro ponto a 0,5 ¢m acima de placa distribuidora e

foram medidas temperaturas a cada 1,0 cm até a altura do leito de particulas.
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Na direco radial, ha cinco pontos de medida equidistantes entre si: um no centro da

coluna, trés ao longo do raio e o Gltimo a 0,3 cm da parede.

Os perfis de temperatura axial e radial estfio relacionados ao grau de mistura dentro

do leito, assim sendo, sfio indicadores da qualidade da fluidizago.

b) Porosidade e expansdo do leito de particulas

A porosidade do leito fixo foi calculada a partir da massa de solidos colocada dentro
do leito ¢ da respectiva altura obtida:

o massade sélidos = ¥V =m, / p, 3.7

e alturadesdlidos = V,=AL,, (3.8)

Utilizando as expressdes (3.7) e (3.8) calcula-se os volumes do leito de e do solido ,

respectivamente e, entdo, calcula-se a porosidade através de (3.9):

Eg = ——t (3.9)

O valor da porosidade de minima fluidizaggo foi obtido usando a queda de pressdo e
a altura do leito de particulas no ponto de minima fluidizagdo, que s8o valores medidos
experimentalmente. O calculo € feito através da equacgio (2.9b). Apds o ponto de minima
fluidizagio, quando o sistema entra na fase constante, a porosidade do leito pode ser
calculada pela expressdio (2.10). Através desta expressio tem-se a variagio da porosidade
do leito em fungHo da altura de solidos. Logo, como a altura esta ligada a velocidade

superficial, tem-se a curva de porosidade (g) em fungio da velocidade do gas (u).

A expansdo do leito de particulas significa o quanto a altura do leito aumentou em

relagio a altura de minima fluidizacfio e pode ser calculada pela expressio (2.11).
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c) Friabilidade das particulas

Friabilidade € a tendéncia que os solidos tem a fragmentar-se, a reduzir seu
tamanho. Isto pode ocorrer com as particulas durante a fluidizagio devido ao atrito

existente dentro do lerto. A porcentagem de friabilidade significa o quanto a particula se

desgastou durante a operagio.

A determinagio da friabilidade das particulas de CMC foi feita através da analise da
distribuigio granulométrica dos microgranulos antes e depois da fluidizacdo. Esta analise

foi realizada num aparelho de difragdo de raios laser (Mastersizer, Malvern Instruments).

Os resultados das analises estdo disponiveis no anexo 6. Foram realizadas quatro
analises, todas usando o mesmo tipo de particula € a mesma quantidade de material dentro
do leito, d, médio de 2,03 x 10™ mm e 0,5 kg, respectivamente. As anélises referem-se a
amostras do material antes e depois de cada ensaio, em determinadas velocidades de

operagdo. A porcentagem de friabilidade foi calculada através da equacfio (3.10) e os
resultados podem ser vistos na Tabela 3.9

tamanho antes —tamanho depois

tamanho antes

%o Eriabilidade =

(3.10)

Tabela 3.9: Amostras analisadas quanto a distribuicido granulométrica

Corrida Referente a Velocidade de operacio
1 teste preliminar 1 3,6 X Uy
2 teste preliminar 3 4,7 X Ups
3 ensaio 1 5,8 X upr
4 ensaio 3 7.8 X Umr
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3.2.2) Procedimento Experimental

A CMC foi colocada dentro do leito, sendo que o tamanho de particula e a
guantidade colocada eram referentes ao ensaio que se pretendia realizar: aproximadamente

500 g para o nivel inferior de altura de leito fixo, e 700g para o nivel superior.

O primeiro passo era ligar o soprador e uma das resisténcias (uma entre as quatro

existentes era suficiente para atingir a temperatura na faixa requerida).

Iniciava-se o ensaio de fluidizagio com um aumento gradual da vazio de ar. Media-
se, para cada vazdo, a diferenga de altura no mandmetro referente a placa de orificio (AHp),

a queda de pressio referente ao leito (AH,) e também a altura do leito de particulas (L).

No momento em que apareceram as primeiras bolhas e ocorreu uma brusca
diminui¢io da queda de press&o, significa que o sistema entrou em fluidizaggo. Anotou-se o
valor da velocidade neste ponto. A partir deste valor, era possivel obter, a velocidade de

operagio definida para ensaio em questdo. Continuou-se a aquisicio dos pardmetros até

atingir-se a vazdo estipulada no planejamento.

Depois de decorrido um tempo de 20 minutos para que o sistema estabilizasse,

iniciou-se a leitura das temperaturas dos trés termopares acoplados ao sistema.

Apés os vinte minutos para estabilizacdo e a cada 10 minutos, fez-se quatro (04)
leituras de temperatura, totalizando 50 minutos de operacdo de fluidizacdo. A cada leitura,
tinha-se um valor para o termpopar ! (Figura 3.5), cinco medidas ao longo do raio para o

termopar 2 € 8 ou 12 medidas, dependendo da altura do leito fixo, para o termopar 3.

Em seguida a quarta leitura, inicializou-se a "volta" ou diminni¢iio da vazio,
também gradualmente ¢ também medindo-se os mesmos pardmetros anteriores: AHp,, AHp
el
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Este procedimento foi realizado para os 24 primeiros ensaios. Na realizagio dos
quatro (ltimos experimentos foram determinadas as curvas de fluidizagiio medindo-se
AH,,, AHg ¢ L, com velocidade crescente e decrescente, porém sem a analise da variacio

da temperatura dentro do leito, pois a inten¢io era analisar a expansdo em fungdo da
esfericidade da particula.



CAPITULO 4

ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

4.1) Observagdes gerais

O comportamento aerodinidmico da celulose microcristalina, nas duas faixas de
diametro estudadas, apresentou caracteristicas comuns as das particulas do grupo B da
classifica¢dio de Geldart.

De acordo com Couderc (in Davidson et al., 1985), as particulas que pertencem ao

grupo B tem uma fluidizacfio bastante heterogénea e uma expansgo de leito pequena, sendo
que este colapsa rapidamente com a extin¢#o da corrente de ar.

Uma forte caracteristica € a formacio de bolhas no fundo do leito, que o atravessam,
crescendo e coalescendo, ¢ entdo estourando na superficie. Este fendmeno € o responsavel
pelo movimento dos solidos dentro do leito. Outra importante caracteristica é o
aparecimento das bolhas no ponto de fluidizagfo incipiente, ou seja, a velocidade de
minima fluidizagdo € muito proxima a velocidade minima de bolha (ums). A velocidade

minima de bolha ¢é a velocidade na qual surge a primeira bolha dentro do leito.

A fluidizagio em si nfio ocorre em todo ¢ volume do leito no ponto de minima
fluidizacio, ela deve-se ao movimento dos solidos causado pelas bolhas. A quantidade

destas bolhas e 2 velocidade com que atravessam o leito estd intimamente ligada &
velocidade do ar de fluidizacgo.

Considerando o objetivo deste trabalho de caracterizar a qualidade da fluidizagio da
CMC, foram realizados ensaios de fluidizagio com velocidades diferentes e para cada uma
destas velocidades foram medidos os perfis de temperatura axial e radial dentro do leito.

Em cada ensaio foi obtida a curva de fluidiza¢io para o tipo de particula em questio.
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Amostras foram retiradas do leito de particulas antes e depois de cada um dos
experimentos a fim de verificar o efeito do atrito sobre as particulas. A diferenca de
esfericidade também foi estudada em relagfo a porosidade do leito.

Juntamente com os parametros citados, a analise dos resultados destes trabalho em

comparagdo com diagramas de regime de fluxo encontrados em literatura foi utilizada na

caracterizacio da qualidade da fluidizag#o da celulose microcristalina.

4.2) Curvas de Fluidizagdo

Uma das principais maneiras, ou melhor, uma das maneiras mais basicas de

identificar-se o regime de fluidizagio € através da curva de fluidizacgio.

Um exemplo tipico de curva de fluidizagdo pode ser visto na Figura 4.1

5 K i W] L F T T Y T
- Leito Fixo =— ; — Leito Fluidizado
= [« O;-—-: AP max _“____m‘_f_}’_
b A
X,
=) do
1 Arraste
Inclinacdo = 1
i N BN | L1
053 5 10 50
Uy (cmis)

Figura 4.1 : Curva tipica de fluidizag&o para particulas de distribui¢do granulomatreica
estreita (Kunii & Levenspiel, 1991)

Inicialmente, tem-se uma relagio linear entre a velocidade e a queda de pressdo
dentro do leito (caracteristica do leito fixo). A medida que se aumenta a velocidade

superficial do gas, atingi-se um valor de queda de pressiio méxima (APmsy), a partir deste
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ponto, 0 gas consegue vencer a forga peso da massa de particulas e as forgas interparticulas.
Assim, em seguida, a queda de press@o diminui e apds pequenas oscilaghes, atinge-se um

valor constante chamado APy, ou queda de pressio de minima fluidizag3o.

Segundo esta descriclio, os ensaios realizados podem ser considerados dentro do

regime de fluidizagdo, pois os dados experimentais obtidos fornecem curvas similares as

curvas tipicas.

As curvas de fluidizac8o para cada ensaio podem ser encontradas nos anexos 1, 3 e
5. O anexo 1 apresenta as curvas obtidas nos testes preliminares. As curvas referentes aos
ensaio e suas réplicas estdo no anexo 3, e no anexo 5 encontram-se as curvas de fluidizagéo

para os quatro Gltimos ensaios com particulas de esfericidades diferentes.

Notou-se que, nas curvas referentes aos testes preliminares, o valor da queda de
pressio durante a fluidizacio ndo se manteve constante, ao contrario, mostrou uma

tendéncia crescente. Este comportamento ¢ exemplificado na Figura 4.2.

Teoricamente, espera-se que o valor de queda de pressdo (AP) seja, em média,

constante e igual ao valor da queda de pressio de minima fluidizagZo (APwy).

Um dos possiveis motivos para explicar esta tendéncia crescente € que o sistema
pode estar ainda na fase de oscilagdo, atingindo um AP constante e de maior valor a uma
velocidade mais alta que as usadas nos experimentos, como mostra a Figura 4.3, extraida de
Geldart (1986). Este grafico mostra que, a partir do ponto A (representando o ponto de
fluidizagdo incipiente), a queda de pressio em fungdo da velocidade do gas pode nfo ser
constante, pode sofrer oscilagdes e nio comportar-se como um sistema ideal com particulas
de tamanho uniforme (Figura 4.1). O valor estavel de queda de pressio tende a atingir o

valor do peso do leito dividido pela area de segdo transversal do leito.

A fim de obter mais informacdes a respeito deste comportamento, estipulou-se
realizar os ensaios com um aumento de 50% sobre o valor da vazio de ar maxima usada

nos testes preliminares.
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Figura 4.2 : Teste preliminar 2, d,= 3,6 x 10* m
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Figura 4.3 : Curva de fluidizagio para particulas com larga distribuigdo
granulométrica (Geldart, 1986)
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Os ensaios realizados apresemtaram um comportamento semelhante aos testes
preliminares, com AP aumentando com o acréscimo da vazio de ar, conforme mostrado na
Figura 4.4. Contudo, ao atingir-se uma faixa superior de velocidades, verificou-se uma

tendéncia da queda de pressdo atingir um valor estavel.
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500 b L —
L ] Uy
T 400 |-
0o
S
% AF’WM
-------- ;‘..._.’-»ﬁn.-._.-u------q?--,
o
L . .
Apmfzoo | .y ¥ e
e
100 ¥
O' E| i x i f ;I % ] i ] L
000 , 005 0,10 0,15 0,20 0,25 0.30
mf uO?
u (m/s)

Figura 4.4 : Curva de fluidizagdo da MC-500 com d,= 2,03 x 10 m (ensaio 1)

As particulas usadas nos experimentos foram separadas por peneiramento, sendo
que, por exemplo, as particulas de d, médio de 0,203 mm , possuem particulas de 0,106mm
até 0,300 mm. Apesar de separadas entre estas duas peneiras, pode haver uma distribuigo
dentro desta mesma faixa. A existéncia desta distribuigiio pode ser a responsével pelo
comportamento encontrado nos ensaios, como, observado na curva da Figura 4.3, para

particulas com larga distribui¢do granulométrica.

Comportamentos mais estéveis, como o da curva da Figura 4.1, estdo relacionados &
particulas de tamanho uniforme ou distribui¢io granulométrica estreita, de particulas

esféricas, caracterizando alto grau de mistura e distribuicgo do gas no leito uniforme.
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Figura 4.5: Curva de fluidizaggo da MC-500 com d,=2,03 x 10™* m (ensaio 3)

Além de serem caracteristicas do regime de fluidizagdo, as curvas de AP ; Q

fornecem outro parametro importante : a velocidade de minima fluidizacio.

A velocidade de minima fluidizaco (un) € essencial para o projeto de sistemas

fluidizados e para a determinac@o das velocidades de operagio destes sistemas.

Os valores de uxr € também outros parmetros da fluidizago estdio apresentados na
Tabela 4.1. Cada um dos 16 ensaios forneceu uma velocidade de minima fluidizac#o,
porém, a Wy foi estimada como sendo a meédia dos ensaios referentes & cada didmetro.
Como 0s ensaios experimentais foram realizados somente com as particulas MC-500, tem a
mesma esfericidade. A Tabela 4.3 mostra os valores médios de uyr obtidos e seus desvios

padréo (Barros Neto e colaboradores, 1995).



Tabela 4.1: Resultados obtidos nos ensaios e suas réplicas

Ensaio | dpx 10° [Hao (M) | gq, Uop AP, Epaf Ut APyr | Hma Hue | Expansio

(m) (m/s) | (Pa) (m/s) | (Pa) (m) (m) (%)

i 705 | 0,070 | 068 | 0145 | 2888 | 0,77 | 00239 | 1885 | 0,090 | 0,073 | 233
ir* | 2,03 | 0075 | 068 | 0148 | 2942 | 0,76 | 0,0224 | 2206 | 0097 | 0075 | 293
2 360 | 0,075 | 0,70 | 0,156 | 3382 | 0,79 | 00259 | 2308 | 0,097 | 0079 | 228
2r* 3,60 0,070 0,68 0,157 285,6 0,79 0,0337 | 2259 0,092 0,075 22,7
3 2,03 0,075 0,70 0,199 3292 0,78 0,0208 | 2170 0,010 0,076 31,6
arv | 2,03 | 0067 | 066 | 0,197 | 2732 | 080 | 00242 | 1981 | 0090 | 0065 | 385
4 3,60 0,074 0,70 0,211 351,8 0,77 0,0242 | 2221 0,010 0,075 333
ar* | 3.60 | 0080 | 072 | 0210 | 3452 | 078 | 00202 | 2511 | 0,011 | 0079 | 392
5 2,03 0,104 0,70 0,148 456,1 0,78 0,0298 | 346,9 | 0,0145 | 0,0115 25,0
S+ | 2,03 | 0,005 | 067 | 0146 | 3687 | 0.80 | 00286 | 2857 | 0,0125 | 0,010 | 25.0
6 3.60 | 0,108 | 071 | 0156 | 492.6 | 076 | 00287 | 3837 | 00145 | 00119 | 218
or* 3,60 0,108 0,71 0,156 448,5 0,77 0,0343 | 3607 0,014 | 0,0112 25,0
7 203 | 0.105 | 070 | 0198 | 4562 | 080 | 00174 | 3285 | 0015 | 00114 | 316
Tr* 2,03 0,105 0,67 0,198 3827 0,80 0,0241 | 3043 | 0,0135 | 0,010 35,0
8 3,60 0,100 0,69 0,211 483,3 0,75 0,0335 | 361,2 | 0,0145 0,011 31,8
8r* 3,60 0,107 0,70 0,212 467,6 0,75 0,0350 | 3570 0,015 | 0,0108 38,8

* r indica réplica
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Tabela 4,2: Resultados obtidos nos ensaios de comparagéo entre Celphere € 2a MC-500

dpx10°} Huo | gqy Uop AP, Emf Unt | APpg | Hpix H.r |Expansio

(m) (m) (m/s) | (Pa) (m/s) | (Pa) (m) (m) (%)

Ensaio

LA ﬂfﬂlfﬁ”’\

Celphere 203 | 230 | 0,065 | 037 0,266 | 6088 0,53 0,0219 | 4356 | 0,087 | 0,066 31,8

Celphere 305 | 4,00 | 0,064 | 0,36 0,281 605,3 0,51 0,0400 | 431,9 | 0,090 | 0,065 38,5

MC-500 2,03 0,074 0,70 0,303 329,0 0,79 0,0239 | 215,2 0,011 0,076 47,7

MC-500 3,60 [ 0,067 0,66 0,318 | 3286 0,79 | 0,0338 | 2128 0,010 | 0,070 42,9

Tabela 4.3: Velocidade de minima fluidizagio média para as particulas de MC-500.

dp (m) Ume (M/5) s (desvio padrio)
0,0203 0,0239 0,00398
0,0360 0.0306 0,00413

Tabela 4.4 : Expansdo do leito de particulas para as velocidades diferentes.

SODMIRS 2\ Qi) NNCCHACI T & actimerer

dp Expansiio (%) s (desvio padrio) Expansio (%) s (desvio padrio)
(m) Uop = 5,5 X Une Uop = 7,3 X Upr
0,0203 25,6 2,56 342 3,29
0,0360 231 1,36 358 3,78

LS
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Como era de se esperar, o valor da uys para as particulas MC-500 com dp igual a
0,203 mm foi menor que o valor desta velocidade para as particulas com didmentro maior.
A velocidade de minima fluidizag@io depende diretamente do didmetro das particulas, como

pode ser visto na equagio (3) para o calculo da ums, no capitulo 3.

Conhecendo-se o valor de uys, encontra-se a altura e a porosidade correspondentes

ao ponto de minima fluidizacdo. Estes tiltimos sfio importantes quando se trata do grau de

expansio do leito.

A Tabela 4.5 mostra as velocidades de minima fluidizagdo calculadas através das
equacgdes 2.3 e 2.7, equagdes de Ergun e Wen e Yu, respectivamente. A equacdo de Ergun
foi usada estimando-se a porosidade de minima fluidiza¢do como sendo igual a 0,55.
Percebe-se que, comparados aos valores de velocidade de minima fluidizacio
experimentais, os valores calculados pela equagio de Ergun sdo mais proximos dos
resultados experimentais que os valores calculados por Wen e Yu. Apesar dos ultimos
terem estimado valores de K, e K; baseado em mais de 280 pontos experimentais (Kunii e

levenspiel, 1991}, o resultado ¢ um valor médio, que pode ndo se aplicar ao sistema
estudado neste trabalho.

Tabela 4.5 : Velocidade de minima fluidizagio tedrica

Particula Ups EXperimentais Ergun Wen and Yu
{m/s) Une (M/S) | Unr (m/s)
MC-500, d, = 2,03.10°m | 00239 | 06,0295 | 22621
MC-500, d, = 3,60. 10°m 0,0306 0,0902 1,1749
Celphere, d, = 2,30.107 m 0,0219 0,0771 |  1,9660
Celphere, dp = 4,00.10° m 0,0400 0.2127 1,0460

Os valores de expansfio sio mostrados na Tabela 4.4. Estes foram obtidos
utilizando-se velocidades de operagio de 5,5 a 7,3 vezes a velocidade de minima
fluidizagdo meédia para cada faixa de didmetro (valores estipulados apés os testes

preliminares). Os valores de expansio média e também de desvio padriio foram obtidos a
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partir dos resultados dos ensaios e das réplicas, segundo o procedimento descrito no
capitulo 3. Chega-se a atingir uma expans3o média de 23 a 25 % quando opera-se no nivel
inferior da velocidade, enquanto que, aumentando a velocidade para cerca de 7 vezes & Ums
obtém-se expansdes de cerca de 35%. N&o se verificou uma influéncia significativa em
relagdo ao didmetro das particulas, mas este comportamento comprova a influéncia da
vazio de gas na expansdo do leito, pois um aumento na quantidade de ar que entra no leito
significa um aumento na quantidade de bolhas que atravessa o mesmo, que slo as
responsaveis pelo movimento dos solidos.

Observando-se as curvas de fluidizagdo, pode-se analisa-las em fungdo de outros

dois pardmetros, a altura do leito fixo e o didmetro médio das particulas.

Nas curvas referentes aos ensaios com maior massa de solidos, ou seja, com altura
de leito fixo maior, encontrou-se valores de queda de pressdo significativamente maiores.
Isto acontece pois a queda de pressfio € diretamente proporcional ao peso das particuias
(massa x aceleragfio gravitacional) dividido pela area da segéo transversal da coluna, que €
constante. Quanto maior a massa dentro do leito, maior € a queda de pressdo proporcionada

por este, como pode ser visualizado na Figura 4.6.
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Figura 4.6 : Curvas de fluidizacgo para os ensaios 4 € 8,d, = 3,6 x 107 m, e alturas de leito
de 0,074 ¢ 0,1 m respectivamente.
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Figura 4.7 : Curvas de fluidizagio para os ensaios 1 e 2, d, =2,03 x 10* m, e d, =3,6 x 10™

m, respectivamente.

Ja a influéncia do didmetro médio na queda de pressdo das particulas presentes no
leito foi mais discreta, ou quase nenhuma. Os valores de queda de pressdo no leito sfo
praticamente os mesmos para todos os ensaios realizados com particulas de d, igual a 0,36
mm e com d, = 0,203 mm. A Figura 4.7 ilustra esta afirmaco, mostrando as curvas de
fluidizagdo para o ensaio 1 (d,=0,36mm) e para o ensaio 2 (d,=0,203mm), sendo as outras

condi¢des mantidas constantes.

4.3) Porosidade ¢ expansdo do leito de particulas

A porosidade do leito fixo e também de minima fluidizagdo apresentadas na Tabela
4.1 foram obtidas experimentalmente. Nota-se que os valores da porosidade do leito de

particulas de MC-500 (independente de seu didmetro médio) s&o bastante altos em relagio
a Celphere.
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Esta diferenga estd relacionada & diferenca de esfericidade entre estas duas
particulas. A Celphere tem um esfericidade bastante alta, levando 2 um empacotamento
denso dentro do leito. Quanto maior a esfericidade, menor a porosidade do leito, segundo a

curva apresentada por Kunii and Levenspiel (1991), mostrada na Figura 4.8.

A MC-500 tem uma esfericidade menor, 0 que leva a uma fragdo de vazios maior
dentro do leito, ou seja, uma porosidade alta. Esta é uma caracteristica positiva, pois facilita
o contato entre as diferentes fases do sistema, tanto para o processo de recobrimento,
quanto para outros processos. No caso do recobrimento, sdo trés fases, o solido, o ar de
fluidizagdo e a solug@o de recobrimento. Uma das vantagens da alta porosidade € a menor

probabilidade de aglomeragdo quando da adigfo da fase liquida atomizada que ird recobrir
as particulas.

Esfericidade &

Y TS S IS W SR H NI
2 B « -] S o6 J48 1

Porgsidade &y

Figura 4.8: Esfericidade da particula em funcio da porosidade do leito fixo (Kunii and
Levenspiel, 1991}

Em relago as curvas de queda de pressdo em funcgdo da vazio de ar, existe uma
tendéncia diferente, quando se trata de particulas de esfericidade diferentes. Nas Figuras 4.9

¢ 4.10 encontram-se os resultados obtidos nos quatro Gltimos ensaios. Na Figura 4.9, tem-se
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as curvas para a Celphere tipo 203, que tem difmetro médio de 0,230mm, e para a MC-500
com didmetro médio de particula de 0,360mm. Foram utilizadas massas diferentes, com o
intuito de manter aproximadamente o mesmo nivel de altura de soélidos, por isso foram
colocados no leito 1,0 kg de Celphere (o que resultou numa altura de solidos de 0,065 m) e
0,5 kg de MC-500 (L = 0,074 m). Este procedimento resultou numa grande diferenca na

queda de pressdo, pois esta ¢ diretamente dependente da massa.

Além disto, nota-se que 2 altas velocidades, cada tipo de particula apresenta uma
tendéncia. As particulas esféricas (Celphere) tendem a manter um valor constante de queda
de pressdo, enquanto que com a MC-500 (ndo esféricas) o valor da queda de pressdo
comega a diminuir com o aumento da vazio. Os mesmos resultados sio encontrados

quando trabalha-se com particulas de tamanho maior (Figura 4.10).
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Figura 4.9 : Particulas de didmetro médio semelhantes (MC-500, d,=2,03x 10° me
Celphere 203, d,= 2,3 x 10™ m) e esfericidades diferentes (0,62 e 0,88, respectivamente)
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Figura 4.10 : Curvas para particulas de didmetro médio semelhantes (MC-500, d,=3,6 x
10 m e Celphere 305, d,= 4,0 x 10 m) e esfericidades diferentes (0,63 ¢ 0,88,

respectivamente)

Este tipo de comportamento ja foi reportado por Strumillo & Kudra (1986) , Figura
4.11. Este tendéncia decrescente do AP pode ser atribuida & proximidade do sistema ao
regime de arraste. Teoricamente, existe uma diminui¢io na queda de press@o ao entrar no
regime de leito fluidizado ripido, pouco antes de entrar-se na fase diluida e entdo o AP
volta a aumentar com o aumento da vazio. Esta tendéncia ndo pode ser comprovada neste

trabalho, pois a quantidade elutriada néo foi quantificada.

4.4) Vanagio da temperatura dentro do leito

Tanto em relagio aos testes preliminares como em relacdo i bateria de 16 ensaios,
os valores de temperatura medidos ao longo do eixo axial da coluna se mantiveram
constantes ¢ tendendo ao valor da temperatura de entrada do gas (T.). Este resultado indica

que ndo existe perfil de temperatura no sentido vertical da coluna. A temperatura mantém-
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se constante no sentido vertical € com o tempo equilibra-se com a temperatura de entrada

do gas.

N

Queda de Pressao (AF

Ugmt Ugeq
Velocidade do Gas  {Ug)

Figura 4.11 : Curva de queda de pressdo em funcio da velocidade do gés (retirada de
Strumillo & Kudra (1986))

Os resuitados das temperaturas medidas na direciio radial apontaram um
comportamento diferente. Existe um perfil de temperaturas na diregio radial. A temperatura
¢é mais baixa perto da parede e aumenta na dire¢do do centro da coluna, tendendo a T.. Este
comportamento € explicado pelo efeito da parede da coluna. Quanto menor o didmetro do
leito maior é a influéncia da parede no comportamento do sistema. Apesar de que em cada
ensaio houve um tempo de estabilizacdo de vinte minutos antes do inicio das medidas, a
temperatura da parede ndo atingiu a da corrente de ar. Percebe-se inicialmente um perfil
parabdlico da temperatura dentro do leito, com o valor maximo (temperatura da corrente de
ar) no centro da coluna de acrilico. Com o passar do tempo este perfil tende a se achatar
(considerando a velocidade do ar constante), ainda que a temperatura do ar proximo a
parede ainda seja menor que a do resto do leito, por estar sendo influenciado pela propria
parede. A tendéncia € que um tempo maior de fluidizagdio leve a uma homogeneizagéo da

temperatura em toda secc#o transversal do leito.



Capitulo 4 : Andlise e Discussdo dos Resultados

63

2 e os perfis referentes aos ensaios estdo no Anexo 4.

Os perfis de temperatura obtidos nos testes preliminares s%o apresentados no Anexo
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Figura 4.12 : Perfis de temperatura radial obtida nos testes preliminares; a) teste 1,
Uop = 3,8 X Ums; b) teste 3, ugp = 4,1 X Une

Quando da realizagdo dos testes, percebeu-se a existéncia destes perfis de
temperatura, em especial nos ensaios com velocidade do gas menor. Quando trata-se dos
ensaios de velocidade mais baixa (3,5x ums) pode-se ver os perfis mais claramente e nota-se

que ao longo do tempo a temperatura tende a temperatura de entrada do gas ( Figura 4.12).

Esta foi outra razio que incentivou o aumento da vazdo nos ensaios. Nos
experimentos posteriores, nos quais houve um aumento de cerca de 50% na velocidade,
percebeu-se que estes perfis achatam-se e a T. € atingida mais rapidamente. Estes
resultados estdo exemplificados na Figura 4.13, o gréfico mostrado em 4.13a mostra o
perfil de temperatura dentro do leito quando tem-se uma velocidade de operagdo de quase 6

vezes a velocidade de minima fluidiza¢do, e o grafico 4.13b mostra o perfil para 7.8 vezes

esta velocidade.

A medida de temperatura no sentido radial e axial da coluna tinha como objetivo

caracterizar o grau de mistura dentro do leito. A homogeneidade da temperatura dentro do
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leito € um indicador de um bom grau de mistura, que por sua vez, é caracteristico de uma

alta qualidade de fluidizago, principalmente a medida axial.
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Figura 4.13 : Perfis de temperatura radial obtida nos ensaios; &) ensaio 1,

Uop = 3,9 X Ums, b) ensaio 3, g = 7,8 X Upyr

Apesar de haver um certo perfil de temperatura (baixo grau de mistura) ao longo do

raio, sob certas condigbes, a homogeneidade pode ser atingida utilizando-se do aumento da
velocidade do gés.

De fato, de acordo com os resultados destes experimentos, encontra-se uma boa

fluidizagdo e um bom grau de mistura para a celulose microcristalina com velocidades

superiores a 7 vezes a velocidade de minima fluidizac3o.

4.5) Friabilidade das particulas

Foram realizadas quatro analises de distribui¢@io granulométrica, utilizando amostras
retiradas dos ensaios com particulas de didmetro médio 0,203 mm e altura de solidos de 7,5
cm. Os resultados estdo apresentados no anexo 6, juntamente com uma curva de didmetro

das particulas em fung#io da fragiio volumétrica das mesmas para cada corrida.
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O valor utilizado para comparagio foi o Dse. Este € o didmetro correspondente a

50% da amostra, ou seja, metade das particulas da amostra estd abaixo deste didmetro.
As corridas 1, 2, 3 e 4 sfo, respectivamente, os testes preliminares 1 e 3, e os
ensaios 1 € 3. Os resultados mais importantes estio no Tabela 4.6: Cada uma destas

corridas foi feita a uma velocidade de operagdo diferente e crescente no sentido de 1a 4.

Tabela 4.6: Didmetro das particulas de celulose antes e depois da fluidizagio

Corrida Dsp 107 (m) Dsp 107 (m) % de Uop
(antes do processamento) | (depois do processamento) | Friabilidade
1 2,98 3,00 -0,68 3,6 X Uy
2 3,07 3,06 -0,50 4,7 X Ugys
3 3,10 3,06 1,20 5,8 xUpr
4 3,12 3,10 -0,80 7.8 X Unef

Nota-se através dos dados apresentados no quadro anterior que a diferenca entre
didmetros de particula antes e depois dos ensaio de fluidizac@io € negligenciavel na faixa de
velocidade de operag@o utilizada neste trabalho. Mesmo quando sob altas velocidades,
como na corrida 4 (7,8 vezes uyg), a porcentagem de friabilidade é menor que 2 % Este
resultado mostra que a celulose microcristalina tem um grau de friabilidade muito pequeno,
o que tanto para o processo de recobrimento, como para outros processos, ¢ um resultado
positivo, pois significa que o atrito dentro do leito fluididizado nfo € suficiente para

danificar o produto.

4.6) Qualidade da fluidizagdo

Todos os ensaios apresentaram curvas de fluidizagdo tipicas. A celulose

microcristalina comportou-se condizentemente com o seu grupo {grupo B), na classificacio
de Geldart.
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As particulas de CMC fluidizaram de uma forma bastante heterogénea, com a
formacio de bolhas. Houve a formagfo de canais preferencias e pontos de estagnagiio
{proximo & parede da coluna), que 36 se desfizeram com uma velocidade de operaglo ao

menos 2,5 vezes maior que a velocidade de minima fluidizacio.

A analise visual dos ensaios mostrou que foi atingida uma fluidizacio adequada
para todas as condigdes impostas.

Como proposto no capitulos anteriores os regimes obtidos neste trabalho foram
comparados a diagramas de regimes fluidodindmicos encontrados em literatura. Foram

sscolhidos 0s mais abrangentes e detalhados, o de Reh {1971) e o de Grace (1986).

Através de calculos usando as variaveis deste irabalho, os ensaios foram situados

dentro dos diagramas propostos pelos dois autores.

Em relaciio ao diagrama de Reh (1971}, os quatro pontos analisados { duas
velocidades para dois didmetros de particulas) encontram-se dentro da regido de fluidizagio

classica, como pode ser visto na Figura 4.14.

J4 quando se entra no diagrama de Grace, o resultado € um pouco diferente. As
particulas de didmetro médio de 0,203 mm encontram-se dentro da area de fluidizagio
convencional (ver Figura 4.15). Mas as particulas majores (3,6 x 107 m) estiic fora deste
faixa, o que necessariamente ndo as desqualifica, pois estes diagramas sdo indicadores de

tendéncias, e ndo sdo infaliveis.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1) Conclusdes

Neste trabalho foi realizado um estudo sobre a fluidizacio da celulose
microcristalina (CMC) — produto comumente usado na indistria farmacéutica — visando

verificar sua viabilidade para o processo de recobrimento de microgrinulos em leito

fluidizado.

Foram estudados os aspectos fundamentais da fluidizagio e os resultados levaram

as seguintes conclusdes:

+ a celulose microcristalina pode ser fluidizada, apresentando uma fluidizacdo

borbulhante, caracteristica de particulas do grupo B da classificacio de Geldart (1973);

4+ a analise da distribuicdo de temperatura dentro do leito pode ser utilizada
como indicador da qualidade de fluidizac3o e, no caso deste trabatho, mostrou que atinge-
se uma alta qualidade de flurdizagdo utilizando-se velocidades superficiais do gas acima de

7 (sete) vezes a velocidade de minima fluidizac¢fio da particula;

+ a este nivel de velocidade sugerida (7 X umf), encontra-se expansdes de leito
de 35% em relacdo a altura de minima fluidizagio, o que sugere uma facilidade para o

processo de recobrimento;

¢ dentro da faixa de velocidades utilizada neste trabalho, a friabilidade das
particulas ¢ negligenciavel (<1,5%), o que significa que o atrito dentro do leito ndo ¢

suficiente para danificar os sélidos;



A partir destas afirmacgdes, conclui-se que existe um grande potencial do uso do
leito fluidizado para o recobrimento de microgrinulos, em especial da CMC, pois o sistema
apresenta uma fluidizagio de qualidade, com alto grau de mistura de solidos, e uma boa

expansdo do leito, caracteristicas basicas para o sucesso da operagdo e recobrimento.

5.2) Sugestdes para trabalhos futuros

O futuro deste trabalho, a principio, é o processo de recobrimento em si. O estudo
das solugBes de recobrimento e o estudo das condigOes operacionais adequadas e otimas

para recobrir-se 0s microgramulos de celulose microcristalina.

Em relacio a continuagio do estudo fundamental, seria de importéncia a analise do

comportamento de outros didmetros da CMC, e da ampliagio da faixa de velocidades
usada.

Quanto ao estudo da distribuigio de temperatura dentro do leito, poderia-se colocar
um maior namero de sondas dentro do leito, a fim de verificar a homogeneidade de
temperatura em toda a sec¢#o transversal do leito.
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ANEXO 1: Curvas de fludizacio para os testes preliminares
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ANEXO 3 : Curvas de fluidizaciio para os ensaios experimentais
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ANEXO 4 : Perfis de temperatura radial: ensaios experimentais
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Figura A4.1: Perfil de temperatura para o ensaio 1
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ANLAU 4 : Ferns ae temperatura radial: ensaios experimentais
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ANEXO 4 : Perfis de temperatura radial: ensaios experimentais
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ANEXO 4 : Perfis de temperatura radial: ensaios experimentais
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ANEXO 5 : Curvas de fluidizacio para esfericidades diferentes
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ANEXO 6 : Distribuigcdo granulométrica das amostras de CMC

101

Resultados das analises realizadas com as amostras de celulose micro cristalina

_ M
LEEENIMASTERSIZER

Result: Analysis Report
Sampld Dotatis
Sarrpie [0; celulose Run Nummber. 4 Measyrad: 3 Nov 1899 1110
Sarple File: (Result No! Saved) Analysed: @ Nov 1833 11:11
Sample Path: A\ Result Sourse: Anolysed
Sarple Notes: Corfida 1 antes do Drocessameante
System Dutails
Range Lens: 300 mm Beam Length; 2.40 mm Sampler. M565 Descusation, 27 %
Prasentation: 3RHA [Particis RLE = ( 1.4500, (.1000), DmspemantR1.z 1.46000]
Analysia Model: Polydisp Resciual 0,581 %
Modfications. None
Resyit Statistics
Diatribution Type. Voturme Conzantraton = 0.5897 %Vo Dengty = 1400 g/ cub. 5m Specific SA = 40181sq. mig
Mean Diameters: P oh= 191296m D{v.08)= 28838 um Div,08}= 40120 um
D, 3]= 285.22um D225 23626um Span = 7 S38E91 Uniformity = 2 219E.01
[T Low tur) {11 55_-:@@.‘" (S5 Tw sl W% T Seevigh oy 1 Undeck:
049 GO0 58 .00 4% 01t 26.20 G5t
[-¥-4:1 00 onar Q.00 820 413 3063 0.84
0.87 0.06 0.78 0.00 353 0.15 35.56 0.79
478 .00 0.91 [ ] 35.58 0.15 4943 0.54
491 0.00 1.06 $.00 4143 914 4827 108
1.06 400 t24 000 48.27 o 5623 118
124 400 1.44 t.00 56.23 cor7 85.51 1.25
1.44 400 1638 L.00 65351 4.06 7632 1.31
168 Q.00 1.85 008 TE32 142 88.91 144
195 .00 228 0.00 B8a91 0.3t 103.58 1.5
228 0.00 285 0.00 103.58 066 120867 241
2585 £.00 o 0.00 12067 123 140.58 364
309 00 350 oo 140,58 224 18377 588
360 oo 419 0.02 18377 404 180 .80 a9z
419 0.01 488 003 150,86 7.54% 22228 1747
485 o2 568 004 22228 1353 25595 30.99
569 n.o2 683 0.06 25895 20.72 3068 51.72
663 003 772 009 mes 2390 35148 T582
T2 003 200 Q.12 35146 16.11 40845 91.73
800 a3 1048 a1 409.45 8.13 47701 9988
1648 e 1224 018 47701 A 5585.71 100.0G
12.21 4.6z 1422 0.2t 85571 L.00 647.41 100.00
1422 464 16.57 024 £47.41 000 75423 1N 0o
18.57 .06 19.31 _1 o 75423 o.00 87B.67 10000
19.34 009 22 A9 0.35
UNICAMP
Volume (%
40 ) {100
j1
0
30
]
Bo
20! 8o
4]
0
10 :." \i‘ 5
; ' 10
01 “’. o
0.1 0.3 1.0 K 10.0 1000 000
Particie Diameter (um.)
veen instruments Lid, Mastarsizer S long bed Ver. 2,18 B3
Serial Number. 33544.824 DI Nev 93111

vaen, UK
o] (0Y1684-BY2456 Fmc+{44] (0)1604-892789

Figura A6.1: Corrida 1 : teste preliminar 1 antes da fluidizacio



ANEXQ 6 : Distribuicdo granulométrica das amostras de CMC 102

ol
WEENMASTERSIZER

Result: Analysis Report
Sampia Dateils
Samnple ID: ceyiose Run Number: 4 Measured: 9 Nov 1999 11:15
Sempie File: (Resylt Not Saved) Analysadt 9 Nov 1899 1116
Sarrpia Path: A Hesutt Source: Anatysed
Sample NoRrs: comida 1 depois 0o processamento
Systam Detaiis
Range Lens: 300 mm Beam Lengtty 240 mm Sarmpler. MSES Cbscutaion: 4.1 %
Progantation; 3RHA {Parbicie AL = { 14500, 0.1000):  Dispersant K. = 1.0000§
Analysis Modet: Polydi Residuat 0445 %
Modifications: None
[ Result Shatixfica
Distribution Type: Vohute Contentration * D.14189 %Voi  Densiy = 14009/ cub. om Specific S.A = 001TRsq. mig
Meoan Diawnetors: Div. 1) = 19894 um D v 0.5)= 30042 um Dv.09)= 33913um
D4, 3+ 297 83um D321 248.00um Span = 6.6645-01 Uniformity = 2. 100£-01
[ Saw Low (am) i San T {um Unoér% 2 Low furm in% “Som High fum) Unders
G459 .00 2] 0.00 ! Q.G7 2640 033
0.58 .00 L1274 Q.00 2820 o.08 3353 941
os? a.0c €78 4.00 30.53 o009 35.56 0.50
078 .00 om 0.00 3558 8.08 41.43 08¢
051 0.00 106 000 4143 o098 48.27 868
1.06 000 124 {00 #B.27 007 58.23 a5
1.24 11s ¢ 144 o000 £6.23 0408 B5.5% 080
144 a.00 168 0.00 8531 0.04 7632 .84
1.68 0.60 1.85 0.00 7832 0.1 8891 054
85 £4.00 228 0.00 8891 0.2% 103.58 118
228 £.00 2865 G.0% 10358 0.56 12067 176
265 4.00 309 0ot 120867 1.08 140).58 284
308 001 360 o 140.58 2.0 18377 485
360 0.0 4.18 002 16377 as9 180.80 B84
418 091 4.88 003 180.80 7.12% 22228 15.66
488 001 589 004 22228 1342 258.55 o]
LY o2 653 0.06 258.85 21861 301.68 50.69
663 062 772 0.08 301.68 2521 351.46 75.90
TR 002 900 010 35148 16.26 409 45 5218
8.00 &0z 10.48 8.2 409458 7.84 Ll 14000
105,48 802 1221 Q.14 477.01 000 L5571 0000
kil 00t 1422 a.15 85571 Q.00 B4AT 41 00.00
1422 042 16.57 o7 64T 41 000 754.23 100.00
A L-E.T4 C04 1931 0.20 75423 0.00 B878.67 100.00
18.31 0.06 2248 0.26
LNIC NP
Volume (%)
40 — 1100
b
» b
70
B0
2 3 ‘!50
P o
P 0
10 /
; : po
{
| j10
0 y 0
0.0t 0.1 1.0 100 1000 10000
Particle Diameter (um.}
voety instruments § .

Masmrerzer 5 long bed Ver. 2.18 P4
yem, UK Serig Number. 33544524 DS New 93 11:16
=+{44] {0)1684-852456 Fac+{44] (0/1684-882769

Figura A6.2 : Corrida 1 : teste preliminar 1 depois da fluidizacio



e —— W WRAr W T A WA R
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WRESMASTERSIZER

Resuit: Analysis Report
Sample Dataliz
Sarmpia 10 colukese RunNumber & Measuret 9 Nov 1999 11:20
Sampie Fie: {Result Not Saved) Anatysed: 3 Nov 1935 11:20
Sample Path: AL Result Source: Analysed
Sample Notes: corrida 2 antes do procassaments
System Detabis
Range Lens: 300 mm Beam Lengthy 240 rmm Sampier: MSES Obscuraion: 3.9 %
Prasantation: 3RHA [Paeticls R 1. = ( 14500, 0.1000); Dispesant R = 1.0000)
Ansiysis Model, Polydisperse Residust: 0.661 %
Modifications:
Resut Statistics
Distribaztion Type: Volume Congantration = 0.1356 %Vol Density = 1.400 g/ cub. am Spacific SA = QOfTSsq mig
Muan Digmerters: Otv, 0.9)= 20548 um Div, 05 = 30756um Div. 0= 41214 um
Di4. 3} = 306.34 um D[3.2}= 24593 um Span = 6.720E-01 Uniforrmity = 2. 1385-01
[~ Sizn Low (ur) n% Siga High tur) Unders Sew Low {um) % 1 Suw High {um) Undere |
6.4 800 058 [{1:9) 2248 [iRE] 2620 051
0.58 ono 087 .00 26,20 0.1z 30.53 053
(114 0.00 av8 0.00 30.53 [1A}3 3856 0rs
c7e Q00 091 0.00 3588 042 41,43 DAY
[+3°3] [+324] 1.08 0.00 4143 8.1 £8.27 0.87
1.08 0.00 124 [+11 4] 4827 0.8 56.23 1.06
1.24 Q.00 144 .00 5623 005 6551 1.1
144 400 168 oo 65.51 0.04 78.32 115
1.68 Q.00 185 o0 76.32 a.07 88.51 1.22
1.95 0.00 228 o.00 88.91 0338 10358 140
228 0.00 285 000 103.58 D41 12067 18
265 800 309 0.1 12067 0384 140,58 285
3.09 o.01 80 004 14658 185 18377 4 30
380 [sRa31 413 Doz Hw3T7 321 190 .80 751
419 0.01 4.88 004 180.80 54N 22228 13.96
4.88 b.02 569 0os 22228 1245 258.85 25.42
569 0.0 863 0.08 25895 2041 30158 4583
6.6 003 112 0.10 30168 24.86 35146 7168
7.72 0.04 900 034 35148 1772 40845 B4t
950 0.04 10.48 0.18 409.45 .44 477.01 98.85
10.48 Q.03 1221 421 4ri 115 845.71 106.00
122 0g2 1422 023 55871 fe): g B4T £1 10000
14.22 003 1657 0.26 647.41 £.00 T54.23 10000
168.57 0.08 1931 032 754235 400 aras7 10000
1831 o508 2283 .40
UNICANS
Volume (%
40 (%) 106
te
0 0
o
1
50
20 ! Eo
0
’ ko
10 :
; o
! : 10
| . lo
0.01 0.1 1.0 100 0.0 10005
Particie Diameter (um.)
veorm ratruments Lid Mastorsizar 5 long bad Ver, 2.18

varm, UK
=4{44] (0)1684-892456 Fax+44) (0)1684-89278%

Figura A6.3 : Corrida 2 : teste preliminar 3 antes da fluidizacao

Seria! Number 33544.824

p &
09 Now 99 11:20



WEHMASTERSIZER

o a v mulat koo T A

Result: Analysis Report

Sample 1D, eluiose
Sample Fath: A

Sample Fir, (Result Not Saved)

Sampie Details
Run Number: 6

Sample Notes: CoITida 2 antes do processamento

Measured: & Nov 1895 1123
Analysed  Nov 1995 11:23
Resut Source: Analysed

Range Leas. 300 mm
Prasetation: SRHA

Analyss Model: Polydisoerse
Mcdifications. None

Sysism Datalis
Beam Length. 240 een

Sarmpler M
{Particie R = { 1.4500, 0.1000); DispersantR1, = 1.0000}

Residuat:

565 Obscuration: 3.8 %

1266 %

Duwtribution Type: Volume

Result Statistics

Congentration =  0.1486 %Vol Density = 1.400g/cub. am

Specific S.A = 00157sqmig

Mean Diameyers Div, 0.1)= 2040t um D v, 05)= 309.09um Div,09)= 42458 ym
D#.3]= 31ti5um D3,2= 2radtum Span = T.136E-01 Uniformity = 2.249E.81
B 1w (o) n % Sirn Figh (my [ Unders Eew Low tum) n % S High (om) Undersk
N 1) ¥ B0 5749 667 2%0 k17
0.53 0.00 o867 0.00 26820 0.08 3053 026
Q87 000 .78 0.00 30.53 0.09 3556 0.35
678 000 .91 0.00 35,56 009 4143 0.44
031 0.00 1.06 060 41.43 008 4827 45t
106 0.00 124 0.00 4827 0.06 5623 o057
124 0. 144 0.00 5623 1147 8551 461
144 .00 168 .00 B5.51 0.0 76492 0.64
168 0.00 185 .00 76.32 0.06 BB94 o.70
185 0.00 228 .00 88.91 0.6 143.58 0.86
2.28 0.00 265 000 103.58 040 120.67 1.26
285 000 309 000 12067 0.88 140,56 213
308 0.00 380 000 140.58 1.80 163.77 3.93
380 0.00 418 000 16377 356 90.80 749
4.19 0.00 4388 0.00 19080 6.95% 22228 14 44
4.88 0.00 588 Q.00 22228 1264 258,95 27.05
5.69 0.00 683 0.00 258.95 19.31 30168 4536
663 0.00 7.72 0.00 30188 2288 35146 69.35
7.72 ooo 9.00 000 35146 17.43 40845 8578
2.00 0.00 10.48 090 409.45 10.22 47701 87.00
10.48 .00 12.21 2.00 477.01 300 55571 00.00
1221 GO0 1422 a.00 8557 0.00 647 41 10000
1422 [:3+7] 1657 0.02 847 41 000 5423 100.00
16.57 ] 183 0.05 78433 0.00 B7B.ET 100,00
1931 a.05 Z2.49 4.1 3
UNICANP
Volume (%}
40 3! s
0
30
0
bo
20 o
®o
; 0
10 H
L! G
.‘ [m
0 . ¢}
oM 6.1 1.0 0.0 3000 1000.0
Particie Diameter {pm.)
e instruments Lt Maswrsizer S long bad Ver. 2.18 p. &
vam, UX Serial Number. 33544-524 09 Nov 99 11:24
=4{d4] {O11684-892456 Fax+{44] (0}1684-892789

Figura A6.3 : Corrida 2 : teste preliminar 3 depois da fluidizacio
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Result: Analysis Report

-y -
WERESMASTERSIZER

Sample Datails
Sample 1D: caluiose Run Numbet: 8 Messured: § Nov 1969 14:32
Sample File: (Result Not Saved) Angiysad: 9 Nov 1999 11:33
Sampie Path: A Result Source: Ahalysecd
Sample Notes: corrida 3 antes do processamento
System Details
Range Lens: 300 rom Beam L 2.40 mm Sampler. MS85 Coscuration: 4.0 %
Prasentation’ 3RHA [Particie R = { 1.450C, 0.1D00);  Disporsant R1 = 1.0000}
Anpiynis Mo al. Poly Residual 0.5468 %
Maodification 5: None
Fanilt & Rl tcE
Distriwtion Typs: Volume Concentration = 0.1578 %Vl Dansity = 1.400 ¢/ eub. am Specific SA = 0.01S43q mig
Mean Diameters: Div.0.1)= 20568 um Div. 05)= 310.10um Div.08) = 42996 um
D4, 3= 313.78um DR.2)= 2TrT2um Span = 7.1038-01 Uniformity = 2.20TE-01
["S2r Low (em) in% Ske H% umy o ["Saw Low {um) n% Sze High (um) Under%
0.48 [ X .00 22.49 006 2820 015
o.58 0.00 067 000 2620 eherg 30.53 Q22
o&7 0.00 078 .00 30.53 aos A5.58 03¢
0.8 2.00 o9t 0.00 35.56 008 41.43 037
0.91 ¢.00 106 000 4143 Doar 4827 044
1.08 £.00 124 0.00 4827 005 58.23 0.50
1.24 0.00 144 0.00 56.23 0.04 8551 0.53
1.44 b.oo 168 000 65,51 003 7632 4.5
168 0.00 185 0.00 76.32 0.06 ae.9t o462
1.85 0.00 2.28 .00 88.91 18 1] 10358 73
228 0.00 165 8.00 103.58 038 12087 147
285 0.00 300 0.0 12667 080 140.58 1.97
3.09 0.00 380 .00 140,58 1.59 163.77 356
368 a.00 419 006 .37 a1l 190.80 669
4.1 0.00 4.88 0.00 150,80 £.36 8 1308
4388 Q.00 588 008 Fred::d 1234 25885 2538
589 &.00 663 [189.1] 28635 2020 30163 4558
663 {100 772 Q.00 30168 2425 35945 63.83
7T .00 8.00 a80 35146 1688 ADG A5 BET0
9.00 0.00 1048 a.00 40945 208 47701 8578
1048 0.0¢ 1221 Q.00 A77.01 422 55574 100.00
12.2¢ a0 422 £.00 85571 8.00 647 51 100.060
1422 0% 1657 o 47 41 0.00 75423 100.00
1657 063 1934 04 754.23 .00 BYBSBT 10000
8.3 0.05 2249 £0%
UNICANMP
Veiume (%
a0 o 100
0
]
30
70
6o
20 ! 50
o 40
P 30
10 ! |
] B 20
; 4 10
0 : o
.01 0.1 1.0 o 10.0 100.0 1000.0
Particle Diameter (um.)
Jom inatruments Lid. Mastersizer S fong bed Ver. 2.18 [
Seriad Number 33544-524 08 Nov 89 11

varn, UK
=4{4d] {0)1684-852456 Froc-+H4d) (0)1684-892789

Figura A6.4 : Corrida 3 : ensaio 1 antes da fluidizacao
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Resuit: Analysis Report

—
LEBEIMASTERSIZER

Sampie Details
Sample 1D calukse Run Number: 10 Maasured: 9 Nov 1988 1138
Sample Fie. (Result Not Saved) Antidysed: 9 Nov 1999 11:35
Sampie Path: Al Result Source: Anslysed
Sarrpie Notes: comida 3 depots ¢6 processamento
System Uutails
Range iens: 300 mm Beam Length: 2.40 mm Sarmpler: M585 Cobscuration: 4.5%
Prasentatior:: 3RHA Particie R = (14500, C.1000);  Dmpersant R1 = 1.0000]
Anatysis Model: Polyd Rosidual: 0.525%
Mocdfications: None
Ramull Stativticn
Distribution Type: Volume Concantration = 0.1741 %val Darsity = 1400 g/ cub om Specific 3.A. = 00157aq. mig
Maan Disrnetars: Div.01)= 20034um Div.0.5)+ 30628umn Div, 089} = 4358tum
D, 3= 312.72um O, 2]= 272.72um Span = 7.888E014 Uniformity = 2.4115.01
[ Sie Low [urm) % Siew Fouh Lum) Tinders " Bire Low gum) % Sem n?n' Ty Unoeh
Q4% £.00 .58 G.00 Al u.oe .20 €15
231 000 067 o.00 2820 Q.67 3053 o2z
o687 1Xa 1] 1] 000 0.5 0.68 3556 033
o.78 o.00 0.8 {00 3858 {08 41.43 038
04 .00 1.08 0.00 4143 {.08 4827 D4t
106 0.0 1.24 a00 4827 006 5523 0.52
124 0.00 1.44 0.00 5623 0.04 £8.51 036
144 .00 168 0.00 8551 004 7832 s 5.2
1.68 0.00 185 0.00 7632 0.0% 83.%1 O£8
1.95 £.00 2.28 0.00 83.8¢ 0.24 103.58 a2
228 0.00 265 .00 10358 0.53 12067 145
285 0.00 ape 400 12067 105 14058 250
309 0.00 360 400 140.58 1.97 16377 448
380 0.00 4.19 ¢.00 163.77 3564 190.80 81
418 a0 4.88 000 150.80 656N il 1547
488 000 585 0.00 prr¥eid 12.76 288,95 21483
569 [1X1.4] 663 000 25§.95 1988 30188 4710
563 0.60 7.T2 000 30188 2296 35146 7066
T.02 0.00 5.08 0.00 35146 15.54 40945 BE.20
9.0¢ G.00 10.48 4.00 409 45 823 477.01 8443
1048 000 12.21 0.06 ATT .00 374 55571 58186
1221 000 1422 D.0¢ 558511 184 64741 100.00
1422 0.0t 16.57 1313 647 .41 &.00 75423 10000
1657 043 19.31 0.04 T54.23 0.00 5TB67 100.00
18.31 0.04 2249 0.08
UNICANP
Volume (%
40 ) 100
B0
30 IBG
o
£0
20 _ B0
#o
N Bo
10 | :
. 520
- i1 e
0 : o
0.01 [[§] 1.0 . 10.0 106G.0 1000.0
Particie Diameter (pm.)
v Instruments Lid, Mastereome S iy bod Ver, 2.18 B
vem, UK Serat Humber, 33544-524 D9 New 59 14:3

=+{44] {0)1684-892456 Fax +{44] (D)1684-892785

Figura A6.5 : Corrida 3 : ensaio 1 depois da fluidizacdo
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_
WEELIIMASTERSIZER

Result: Analysis Report
Sampie Dotaiis
Sampie [0 celuiose Run Number: 11 Maasured: 8§ Nov 1358 11:38
Saivphs Fla: (Result Not Saved) Analysed: 9 Nov 1833 11:38
Sampie Path: A\ Result Source: Anglysed
Sample Nobes: comida 4 antes 40 pIOCRSSaMec
Systwn Deten
Rpnge Lans: 300 mm Beambength: 240 mm Sampler: MS65 Obscuration: 5.6 %
taton: IR {Particie Rt = { 14500, 0.1000}  Dispergant R » 1.0000]
Anglyss M : Polyri Residual. 0473 %
Mockfications: None
Fesulf Sintistics
Distribution Type: Vokne Concentration = £.2241 %Vol Density = 14009 fcub. om Specic SA = 00154sq mig
Maan Diametacs: D{v, 0.1}z 20840 um Div.05)= 31028 um Div, 09)= 43801 um
DM, 3= 317.01um D3, 21% 27947 um Span = 7 400201 Unitormity = 2327801
[Sie Low (4m) % Sizs Figh {um) Underk [ Low (um) % Sin High (umj Under®
G429 0.090 .58 £.00 A4S 0.85 2620 13
058 0.00 067 £.00 %20 006 3653 019
057 .00 .78 o.00 3053 097 3556 G2e
D78 400 [:3-3] .00 3558 feXirs 4143 024
9.81 .00 1.06 L.00 4143 057 4827 040
1.06 £.00 124 6.06 4827 005 5623 045
1.24 4.00 144 .00 5623 0.04 6551 048
1.44 .00 1.88 0.0C 6551 .03 7632 053
1.68 0.0 185 0.00 B2 0.07 8451 059
1.95 0.00 228 0.00 83.91 919 10358 o) ]
228 096G 265 .00 103.58 0.43 12087 121
285 000 309 0.00 12087 t.88 140.58 07
3.09 050 360 0.00 140.58 167 6377 374
360 o000 4.19 0.00 163.77 318, 190,80 593
418 0.00 488 Q.00 190.80 63 pridicd 1331
4.88 0.00 569 2.00 22228 1228 258.95 2557
589 9.00 663 400 258,95 1993 30168 4555
663 4.00 R 0.00 30168 23.80 35146 £9.45
71z jeks o] .00 a.0c 35146 16.31 405 A5 85.76
9.00 [15e.:] 10.48 000 409.45 853 4770t 54,28
1048 0.0¢ 20 200 47791 38 55571 88.10
1224 000 14.22 0.00 55574 1.90 64T 41 10300
14.22 oo 16.57 0.01 64741 0.00 T54.23 10C.0C
16.57 g2 19.31 204 T3 o.0c B7Ta.67 106.00
19.31 0.04 2249 0.08
UNICANP
Voiume (%
A0 % 100
Fo
BO
30
Ry
P G
20 ! 0
P ko
P 0
10 - 7 |
! 1 20
/ s 10
0 i . : 0
0.01 0.1 1.0 . 100 100.0 1000.0
Particle Diamaeter {um.)
man instruments Lid. Maswmrsizer S iong bed Ver. 2.18
Serial Number: 33544524

nam, UK
s+{44] (N1684-BI2456 Fax+{44] {0)1654-892780

Figura A6.7 : Corrida 4 : ensaio 3 antes da fluidizacio

o
Bo

08 Nov 89 1
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LENEERINM A STERSIZER

Result: Analysis Report

Sampie iD: cohsloss

Saerpier Fie: (Result Not Saved)

Saenple Path; AN

Sampie Notes:  cOtida 4 depois 00 processamento

Samph Detalix

Run Number, 12

Messured: 8 Nov 1995 1142
Analysed: 3 Nov 1599 11:42
Result Sourcn: Anglysed

Range Lans: 300 mm Beam Length. 2.40 rren
Prasentation: 3RHA [Particle RE = { 14500, 01000}

Sywiam Detalls

Sampler: MS65 Obscurasor: 57 %

Dispersant R.1 = 1.0000)

Residusl: GAIT% |

Resut Sttistes
Distribution Type: Volume Concentration =  0.2209 %vd Density = 1.400 g/ cub. om Specific SA = SOISRRL.mIg
Maan Dismeters: Di{v.0.1)= 2t345um Div.05)= 31273um BHv.0.9)= 43111 um
D4, 3= 316.32um 03, 21= 28177 um Span = 5960801 Uniformity = 2183881
[Tt Low {urm) (32 Si2n b (o Unoerk 1 {Ske Low ] % S High tum Tirderss
049 .00 oEE 6.00 zzié ¥ Ef‘zu [KE)
058 0.00 0.87 0.00 2620 0.06 3053 618
[+X-74 0.00 078 400 3083 aor 3554 .26
078 o006 .91 C.00 558 007 41,463 233
0.91 0.00 106 0.00 4143 0.07 4827 0.40
1.06 0.00 1.24 0.00 4827 Q05 $6.23 045
124 0.00 144 0.00 56.23 0.04 6551 Q48
- A 06.00 168 0.00 8551 i3s3 6.a 051
188 [+11.¢ 195 0.00 7632 0.8 8841 057
185 .00 228 n.oo 88.91 0.5 103.58 07
228 2.00 268 0.00 103.58 0as = 12067 1.08
2585 6.00 3.09 0.00 120867 073 140.58 1.7%
309 0.00 360 Q.00 140.58 148 163.77 325
380 0.00 419 0.00 163.77 88 150.80 513
413 0.00 4388 0.00 190.80 597 2228 1210
488 000 565 L.00 22228 11.90 25895 24.00
58% D.00 663 .00 258.95 201 a1 se 4410
663 .00 772 0.00 30188 24.88 35146 66.98
772 .00 2.00 0.00 351.45 17.46 409,45 BE44
8.00 0.00 10.48 0,00 40945 931 47703 8575
1048 0.00 12 0.00 477.01 425 555.71 100.00
12.2% 0.00 1422 000 555.71 0.00 B47.41 190.00
1422 0901 16,87 [+ 1+1] B47.41 0.00 754.23 100,00
16.57 0g2 18,31 0.04 75423 0.00 87867 100.00
19.31 0.04 2243 0.08
UNICAMP
Volume {%
40 e 100
B0
30
70
B0
20 o
ko
10 a po
r ]
?D
/ ' o
] - : jo
0.81 (PR 1.0 10.0 100.0 1000.6
Particie Diameter {pm )
Maivern inatrurments 1 id. Mastacsizar S oy bad Ver, 218
Serial Number: 33544-524

Mabvarn, UK
Tot=4544] (D)15 4-802456 Fac+{44] (0)1634.882780

0B Nav 89 11:42

Figura A6.8 : Corrida 4 : ensaio 3 depois da fluidizacio
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As Tabelas 1 até 8 apresentam os resultados dos testes preliminares e as 9 a 16 os

dos ensaios experimentais.

Os valores de temperatura axial apresentados abaixo ndo sio valores médios, pois a

temperatura permaneceu constante nas 8 e 12 medidas feitas através da altura do leito, para

os niveis superior ¢ inferior de altura do leito respectivamente.

Tabela A7.1: Teste Preliminar 1

Tabela A7.5: Teste Preliminar 5

Tasiat CC) | Tenrags (°C)
t=0 62,6 62,6
t= 10’ 63,7 63,6
t=20° 64,8 64,7
t =230’ 64,8 64,7

Tabela A7.2: Teste Preliminar 2

Taxial (°C) | Tenrada (°C)
1=0 56,0 60,4
t=10 | 582 60,4
t=20" 59,3 60,4
t=30° 60,4 61,5

Tabela A7.6: Teste Preliminar 6

Taxiat °C) | Tentrage (°C)
t=0 60,4 62.6
t=10° 62,6 62.6
t=20° 63.7 64,7
t=230 64,8 64,7

Tabela A7.3: Teste Preliminar 3

Taxial (°C) | Tentrada (CC)
t=0’ 57.1 582
t=10" 593 593
t =20 60,4 61,5
t=30’ 60,4 61,5

Tabela A7.7: Teste Preliminar 7

Taxiat (°C) | Tentrada (°C)
=0 60.4 61.5
=100 | 626 62.6
1=20° | 62,6 62.6
t=30 62,6 62,6

Tabela A7.4: Teste Preliminar 4

Taxiat (°C) | Tenteaca (°C)
t=0’ 56.0 58.8
t=10° 56,0 59,3
t=20° 571 593
t=30° 582 593

Tabela A7.8: Teste Preliminar 8

Taxial (°C) | Tentraga (°C)
t=0 593 60.4
t=10° 60,4 61,5
t=20’ 60,4 615
t=30° 615 61,5

Taxial (°C) | Temraga (°C)
T= 0 56,0 571
t=10° | 57.1 58.1
t=20’ 58,3 58,2
t=30 59,3 59,3




ANEXO 7 : Temperaturas no sentido axial do leito 110
Tabela A7.9: Ensaio 1 Tabela A7.13: Ensaio 5
Taxial (°C) | Tentraga (°C) Taxial (°C) | Tentrada (°C)
t=0 56,0 58,7 t=0 52.8 59.3
t= 10’ 58,2 593 t=10 56,0 593
t =20’ 58.8 59,3 t=20 57,1 593
t=307 593 593 t=30 58,2 59.3
Tabela A7.10: Ensaio 2 Tabela A7.14: Ensaio 6
Taxia) (°C) | Tetrada (°C) Taxial (°C) | Tentrada (°C)
t=0Q’ 52,8 53,8 =0 56,0 58,7
t=10° 53,9 56,0 t= 10’ 56,0 58,7
t=20" 56,0 56,0 t=20’ 57,1 58,7
t =30’ 56,0 56,0 t=30 571 58,7
Tabela A7.11: Ensaio 3 Tabela A7.15: Ensaio 7
Taxial (°C) | Tentrada (°C) Tagiat (°C) | Tentrada (°C)
t=0 58,8 593 t=0 53.9 57,1
t=10" 588 593 t= 10’ 56,0 57,1
t=20 58,8 393 t=20° 56,0 57,1
t=30’ 588 59.3 t=3( 56,0 57,1
Tabela A7.12: Ensaio 4 Tabela A7.16: Ensaio 8
Taxiat (°C) | Tentraga (°C) Taxial (°C) | Temrada (°C)
t=0’ 53,9 58,9 t=0 56,0 58,7
t=10’ 53,9 58,9 t=10¢" 56,0 593
t=20 53,9 58.9 t =20 57,1 59.3
t=30’ 53,9 589 t=30 57,1 59,3
UNICAMp
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