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NOMENCLATURA

dp Diametro da particula

Di Diametro do orificio de entrada do gas

D¢ Diametro do tubo interno

D Diametro da coluna

EJF Estado jorro fluidizado

h Abertura ou distancia de particdo

Nimax Abertura de particdo maxima

H Altura do leito de particulas

k1 Constante adimensional

K, Constante de proporcionalidade

ks Constante de proporcionalidade

K4 Constante de proporcionalidade

LFW Leito fluidizado wurster

LJ Leito de jorro

LJT Leito de jorro com tubo interno

L+ Comprimento do tubo interno

AP Queda de pressao na zona anelar

APp Queda de pressdo na zona de arraste

APt Queda de pressédo na minima fluidizagao

Ty Temperatura de transicao vitrea

T aAnelar Temperatura do ar na zona anelar

T Arraste Temperatura do ar na zona de arraste

Unms Velocidade de jorro minima

Ung Velocidade de fluidizagdo minima

Wi Vazdo massica de suspensdo

W Vazédo massica de gas fluidizante
LETRAS GREGAS

Pf Densidade do fluido

Pp Densidade da particula

ds Esfericidade da particula

¢ Angulo de friccao

€0 Porosidade do leito de particulas



ABSTRACT

TUNALA, Leonardo Fernandes. Apparatus Developing for Particle Coating in
Spout-fluidized bed. Seropédica UFRRJ, 2005. 66 p. (Dissertation, Master Science in
Chemical Engineering, Chemical Technology).

The coating of solids particles has the most important application in controlled release
technical. Needing to suppress agglomeration is among determination of process
conditions that attend requirement to production capsules with characteristics required
for protection or controlled release. The purpose of this work is joining the requirements
of process that suppress aggregation up to review and elaborate equations that determine
process conditions. Agglomeration can be suppressed basically by determination of
suitable total fluidization flow rate that provide particles agitation and still the
determination of suitable liquid flow rate that in the process temperature does not
elevate a lot the sticking of the coating material. The fluid dynamic characteristic that
suppresses agglomeration was found in a flow pattern that is called here spout-fluidized
state (EJF) that consists in a stable spout with intense fluidization in annular zone found
from a specific procedure. Approaching determination of operation condition from EJF
is not found in bibliography. Some equations that relate the EJF variables was suggest
to determinate the total fluidization air velocity, the maximum partition gap and
pressure drop of dragging and annular zones. These equations was tested in scale up
was made after building of one coater apparatus that support EJF properties and still
dispose of versatility for the coating process analysis. Only the total air fluidization
velocity equation was reproduced in scale up. The operation coating liquid flow rate is
up to the fluidization tolerance at viscosity of coating material that has just aggregation
indicated by the pressure drop of annular zone on kind of built apparatus.

Key words: Coating, Agglomeration, Fluidization, Spouted-Fluidized Bed.



RESUMO

TUNALA, Leonardo Fernandes. Desenvolvimento de equipamento para
recobrimento de particulas em leito de jorro fluidizado. Seropédica UFRRJ, 2005.
66 p. (Dissertacdo, Mestrado em Engenharia Quimica, Tecnologia Quimica).

O recobrimento de particulas sélidas tem sua aplicacdo mais importante na técnica de
liberagcdo controlada. A necessidade de evitar a aglomeracdo esta entre a determinacao
das condicOes de processo que atendem aos requisitos para producdo de capsulas com as
caracteristicas exigidas para a protecdo ou liberagdo controlada. O objetivo deste estudo
€ reunir os requisitos do processo que suprimem a aglomeracéo, a partir da literatura, e
elaborar equacbes que determinam condigcdes de processo. A aglomeracdo pode ser
suprimida basicamente pela determinacdo de uma vazdo adequada de ar fluidizante que
proporciona agitacdo das particulas e determinacdo de uma vazao de liquido adequada
que na temperatura do processo nao aumenta excessivamente a adesividade do material
encapsulante. Uma caracteristica fluidodindmica que evita a aglomeracgdo foi observada
em um padrdo de escoamento que, neste trabalho foi denominado de estado jorro-
fluidizado (EJF), que consiste em um jorro estavel com intensa fluidizacdo na zona
anelar obtido a partir de um procedimento especifico. A abordagem para a determinacao
das condicGes de operacdo a partir do EJF ndo é encontrada na literatura. Algumas
equacOes que relacionam as variaveis do EJF foram propostas para a determinagdo da
velocidade total de ar fluidizante, da abertura de particdo méaxima e das quedas de
pressdo na zona anelar e de arraste. Estas equagdes foram testadas em um equipamento
recobridor de maior escala construido que sustenta as propriedades do EJF e ainda
dispde de versatilidade para as analises do processo de recobrimento. Apenas a equacdo
para a velocidade total do ar fluidizante foi reproduzida no recobridor de maior escala; a
vazdo de liquido encapsulante depende da tolerancia da fluidizacdo a viscosidade do
material encapsulante que tem sua agregacdo iminente sinalizada pela queda de pressédo
na zona anelar no tipo de equipamento construido.

Palavras chave: Recobrimento, Aglomeracdo, Fluidizacao, Leito de Jorro Fluidizado.



1. INTRODUCAO

O processo de recobrimento tem se mostrado de grande importancia nas industrias
alimenticia, farmacéutica e agropecuaria. A possibilidade de proteger medicamentos,
alimentos e sementes contra agentes de degradacdo como temperatura, pH,
microorganismos, ar etc., ou mascarar sabor, aroma, cor, ou simplesmente agregar
valor, ou ainda promover a liberacdo controlada da fase interna, torna o recobrimento
uma técnica extremamente abrangente.

Considerada uma das aplicacdes mais importantes do recobrimento, a liberacao
controlada consiste na liberagcdo gradativa de um determinado composto - denominado
principio ativo, através do recobrimento que envolve a particula. Esta liberacéo
acontece por meio de diferentes mecanismos: ou por fratura, ou por difusdo, dissolucdo
ou ainda por biodegradacao.

A utilizacdo da técnica de recobrimento de particulas para aplicacdo em liberacéo
controlada envolve um conhecimento mais preciso das condi¢es de processo do que
guando a mesma técnica é utilizada para a simples protecdo, principalmente quanto as
caracteristicas da camada encapsulante. A espessura e rugosidade do filme encapsulante
e a presenca de poros e fissuras neste filme sdo fatores intrinsecamente associados a
liberagéo e devem fazer parte das previsdes dos resultados.

Os equipamentos mais utilizados para a operacdo de recobrimento sdo o tambor
rotativo para protecdo, e o leito fluidizado e leito de jorro nas suas diferentes
conformagdes (FREIRE & SILVEIRA, 1996; MATHUR & EPSTEIN, 1974), muito
embora apresentem algumas limitagcGes operacionais, como a aglomeracgao que consiste
na agregacao das particulas devido a umidade e viscosidade do material encapsulante.

A literatura apresenta diferentes estudos sobre o recobrimento de material
particulado; abordando as diferentes aplicacdes em relacdo a materiais encapsulantes,
particulas, equipamentos e o fendmeno do recobrimento em si.

O objetivo deste trabalho foi, inicialmente, conhecer o fenbmeno de recobrimento
e os fatores que o afetam por meio de uma revisdo da literatura e, posteriormente,
avaliar as condicdes adequadas de operacgdo para estabelecer alguns critérios, que levam
a formulacdo de uma metodologia, que determina condi¢fes de processo a partir do
desenvolvimento de uma percepc¢do adequada do fendmeno que se obtém dos resultados
experimentais. Tal metodologia esta explicita na prdpria estrutura do trabalho.

A natureza das investigacdes associadas a este processo embasou a pesquisa de tal
modo que os resultados obtidos inicialmente foram utilizados na formulagdo da propria
metodologia. Deste modo, alguns resultados obtidos em uma fase anterior aparecem
compondo as idéias que levam a fase posterior.

A idéia fundamental deste estudo foi propor a forma mais adequada de superar um
grande problema encontrado no processo de recobrimento, que é a aglomeracao, aliando
a determinacdo de condicdes que favorecem a qualidade do produto final. A revisdo da
literatura demonstrou que o0s dois objetivos ndo sdo antagbnicos. Deste modo, a
metodologia foi estabelecida sobre estes objetivos e caminhou no sentido de encontrar
um ponto de intersecdo entre eles. Em experimentos qualitativos, este ponto foi
aparentemente obtido - trata-se do estado jorro-fluidizado, assim chamado por sua
semelhanca fluidodindmica com o leito de jorro fluidizado. Este estado € obtido a partir
de um procedimento especial. Suas caracteristicas, coerentes com requisitos
fluidodindmicos necessarios ao processo, e descritos na literatura, levaram a sua
imediata comparacdo com configuragbes conhecidas e suas caracteristicas
fluidodindmicas. Posteriormente um equipamento foi desenvolvido para amparar as
caracteristicas deste estado. Esta configuracdo ndo € totalmente nova, sendo assim



chamada de leito de jorro-fluidizado devido a sua semelhanca com equipamentos
encontrados na literatura. Entretanto, a determinacdo das condi¢Ges que levam ao estado
jorro-fluidizado foi obtida a partir da metodologia que equaciona este estado, isto é, a
partir do procedimento especial, ganhando assim uma abordagem ndo descrita na
literatura. Tal equipamento foi construido de modo que as condi¢fes obtidas sdo
amparadas por sua versatilidade com o objetivo adicional de garantir a facilidade para o
controle do processo e ainda reproduzir, se necessario, o procedimento especial. Tal
versatilidade é assim a proposta final da metodologia para o desenvolvimento de um
equipamento para o recobrimento de particulas em leito de jorro fluidizado.

Este documento se compde de 7 (sete) capitulos que serdo apresentados como
segue. O capitulol se constitui na introducdo do trabalho. O capitulo 2 se compde da
revisdo da literatura sobre aplicacbes do recobrimento de particulas sdlidas,
equipamentos para a operacao de recobrimento, sobre o fendmeno de recobrimento em
si, considerando diferentes fatores que nele interferem. No capitulo 3 sdo apresentados
0s materiais utilizados, a instalacdo experimental basica e a descricdo da metodologia
experimental, tanto dos ensaios preliminares como daqueles que foram imprescindiveis
para o desenvolvimento deste trabalho. E importante ressaltar que os procedimentos
para a obtencdo do estado de jorro fluidizado foram descritos neste capitulo por se
entender que fazem parte da metodologia experimental. Os resultados dos ensaios
experimentais sdo apresentados no capitulo 4 (quatro) juntamente com as discussdes
que os envolvem. As conclus@es gerais sao apresentadas no capitulo 5 e as perspectivas
futuras sugeridas pelo autor, no capitulo 6. No capitulo 7 sdo apresentadas as referéncias
bibliogréficas utilizadas na elaboragdo deste trabalho.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Introdugéo

O estudo do processo de recobrimento de particulas divide-se em diversas
modalidades que focalizam primariamente o conhecimento de todos os parametros do
processo e propriedades dos materiais envolvidos e a maneira pela qual a relagao entre
estes pardmetros e propriedades afeta as caracteristicas do produto final em relacdo as
especificacOes previamente exigidas.

Esta revisdo da literatura aborda este tema dividindo os estudos relativos a este
processo em topicos de modo a dar a visdo mais ampla possivel do enfoque de estudos
deste processo na atualidade. Seu principal objetivo € definir as relacGes entre os
parametros e condicOes de operacdo. Estas relagdes e a abordagem deste trabalho sobre
os relatos e resultados encontrados na literatura € discutida em um tdpico especial de
conclusdo da revisdo bibliografica.

Esta revisdo aborda principalmente a relacdo entre os parametros do processo de
recobrimento em um equipamento denominado Wurster, porém alguns estudos
realizados em outros tipos de equipamento como o leito de jorro e o leito fluidizado
foram utilizados, assim como estudos do processo de aglomeracdo ou granulagéo, pois
fornecem dados e informac@es relevantes que tangem as variaveis envolvidas em um
processo eficiente de recobrimento.

2.2. O recobrimento e a liberacdo controlada

O recobrimento é o processo no qual um filme fino recobre uma superficie com
diferentes propdsitos: para mascarar sabor, aroma, cor, para protecdo ou promover a
liberagdo controlada da fase interna de substancias especificas (CHOI & MEISEN,
1996; GUILBERT & GORRIS, 1996; HANAFI et al. 2000; JONO et al. 2000; LIU &
LISTER, 1993; SHASHA & TRIMNELL, 1989; SHOGREN et al. 2002). A liberacdo
controlada é considerada um dos objetivos principais do processo de recobrimento e é
uma propriedade tdo importante das capsulas que torna secundaria todas as outras
aplicacdes (WHORTON, 1995 apud SILVA, 1999).

Diferentes estudos encontrados na literatura relacionam os aspectos envolvidos no
recobrimento e as possibilidades de controlar a liberacdo do material encapsulado. Liu
& Lister (1993) recobriram tipos diferentes de sementes com fertilizantes, esta aplica¢éo
tem o objetivo de prover nutrientes na fase germinativa das sementes. Além desta
aplicacéo, na agricultura o recobrimento pode ser usado para a liberagdo controlada de
fertilizantes. De acordo com Devassine et al. (2002), grandes quantidades de
fertilizantes sdo consumidas devido ao problema de lixiviacdo através do solo durante as
irrigacdes, que levam a perdas de aproximadamente 2/3 dos produtos usados e ainda
causam contaminacgdo de aguas subterraneas por nitratos. Hanafi et al. (2000) estudaram
a liberacdo controlada de compostos fertilizantes recobertos com encapsulantes de
diferentes propriedades fisico-quimicas. Segundo estes autores, avaliando a resisténcia a
temperatura e oxidacdo em funcdo da espessura da camada formada na operacdo de
recobrimento é possivel a producdo de capsulas que liberam fertilizante de acordo com
a necessidade de crescimento das plantas.

De acordo com Devassine et al. (2002), o tipo de equipamento utilizado para o
recobrimento também influéncia a taxa de liberacdo do principio ativo. Estes autores
estudaram o recobrimento de fertilizantes em dois tipos de equipamentos: tambor
rotativo e leito fluidizado. Entre as duas técnicas estudadas o recobrimento no leito



fluidizado promove recobrimentos com maiores tempos de liberacdo do fertilizante.
Esta diferenca se deve principalmente a espessura da camada encapsulante formada.
Iskakov et al. (2002) estudaram a liberacdo controlada de drogas macromoleculares
recobertas com polimeros regulando a liberacdo pelo ajuste da espessura da camada
encapsulante. Estes autores obtinham maiores tempos de liberagcdo para espessuras de
filme maiores. Para Ichikawa et al. (1997) o ajuste da taxa de liberagdo também pode
ser feito a partir de recobrimentos com varias camadas.

De acordo com Ichikawa et al. (2003) as caracteristicas da camada encapsulante
podem ainda oferecer outras alternativas para a controlar a liberacdo. Estes autores
estudaram a liberacdo termo-sensivelmente controlada (liberacdo a partir de variacdes
de temperatura). A membrana encapsulante de etilcelulose utilizada continha hidrogéis
dispersos que acionavam a liberacdo em resposta a um aumento de temperatura. Os
hidrogéis na camada encapsulante sdo particulas poliméricas que contraem seu volume
em resposta a um aumento de temperatura permitindo a passagem da droga através dos
poros que se formam através do espaco que os hidrogéis ocupavam.

A importancia e aplicacdes da liberacdo controlada invocam a necessidade de
condigdes adequadas de operacgdo do processo que favorecam o ajuste preciso da taxa de
liberacdo em relacéo as diferentes possibilidades de controle da liberacgéo.

2.2.1. Propriedades dos encapsulantes

Guilbert & Gorris (1996) estudaram recobrimento aplicado em alimentos e
afirmam que filmes usados em alimentos devem possuir um ndmero de requisitos
funcionais especificos para qualidade como barreira contra umidade, barreira contra
gases e/ou solutos, solubilidade em &gua ou lipideos, cor e aparéncia, ndo toxidade, etc.
Estas propriedades dependem do tipo de material usado, sua formacdo e aplicacéo.
Plastificantes, agentes ligantes, antimicrobianos, antioxidantes e etc, podem ser
adicionados para elevar as propriedades funcionais dos filmes. Materiais utilizados em
recobrimento podem ser cristalinos ou amorfos; as propriedades de materiais amorfos
sdo seriamente modificadas quando as temperaturas destes compostos elevam-se acima
da temperatura de transi¢do vitrea (Ty). O fendmeno de transicdo vitrea separa estes
materiais em dois dominios de modo a explicar diferencas de propriedades e estrutura.
Abaixo da Ty 0 material é rigido, e acima este se torna viscoelastico ou até mesmo
liquido. De acordo com Jono et al. (2000), a temperatura de amolecimento ou transicao
vitrea (T4) pode ser regulada modificando-se a razdo molar dos monémeros usados para
a polimerizacdo; a modificacdo desta propriedade pode ser usada para elevar a
capacidade de formagéo de filme e aumentar o tempo de liberacdo da droga. Lippold et
al. (1989) utilizaram um plastificante no recobrimento de particulas com etilcelulose em
leito fluidizado para reduzir a T,. Estes autores afirmam que quando reduzir a Ty ndo é
suficiente para obter boa formabilidade de filme, entdo é necessario submeter as
microcapsulas a um tratamento com calor posterior ao processo a temperaturas que
estdo 10° C acima da Ty para obter um filme 6timo. Neste estudo apenas as
microcapsulas submetidas a pos-tratamento térmico resistiram a dissociacdo em um
meio de liberacdo a altos valores de pH, devido a reducéo de fissuras.

De acordo com Guignon et al. (2003), a aglomeracdo € o maior problema que
ocorre no processo de recobrimento. Estes autores estudaram a otimizacéo da eficiéncia
do processo em relacdo a aglomeracdo ou agregacdo das particulas como funcgdo das
propriedades fisico-quimicas dos encapsulantes. Neste estudo eles relatam que as
substancias de maior viscosidade possuem maior adesividade e proporcionam maiores
tendéncias a aglomeracdo. Este fato pode ser comprovado em estudos do processo de



granulacdo. Panda et al (2001) estudaram o efeito da viscosidade na taxa de crescimento
da particula no processo de granulagdo utilizando solu¢bes poliméricas como colantes
em uma solucdo de lactose para o recobrimento. A granulacdo € 0 processo em que
particulas muito pequenas devem agregar-se para formar particulas maiores. Estes
autores afirmam que a adicdo de substancias poliméricas colantes aumentam a taxa de
agregacdo, formando particulas maiores devido ao aumento da viscosidade do material
encapsulante.

2.3. O recobrimento e as particulas

Uma particula individual é caracterizada principalmente quanto ao seu diametro
(dp), forma ou esfericidade (¢) e a densidade (ps) que sdo parametros importantes
relacionados a fluidizacdo. Uma determinada quantidade de particulas envolvidas na
fluidizacdo é chamada de leito de particulas e possui propriedades que influenciam seu
comportamento fluidodinamico para operagdes de secagem ou recobrimento (ASIF &
IBRAHIM, 2002; GILBERTSON & EAMES, 2003; ISHIKURA et al., 2003).

Em estudos de recobrimento de particulas, onde se pretende verificar o
comportamento das particulas e do processo mediante as condigdes de operacdo, sdo
comuns o uso de particulas modelo tais como, esferas de vidro, resinas poliméricas
como poliestireno ou polietileno, celulose cristalina e etc. (DEWETTINCK et al, 1998;
GUIGNON et al, 2003; KAGE et al, 2003; YUASA et al, 1999).

Em um leito de jorro a velocidade minima de jorro do leito (Uys) € a menor
velocidade do gas fluidizante para se estabelecer um jorro estavel e esta velocidade
varia de acorda com a distribuicdo granulométrica do leito de particulas (ISHIKURA et
al., 2003; MATHUR & EPSTEIN, 1974)

Para o processo de fluidizacdo as particulas podem ser divididas em quatro grupos
de acordo com a densidade do fluido e o tamanho e densidade das particulas (figura
2.1). As particulas do grupo A e B apresentam a porosidade requerida para o processo
de recobrimento. As particulas do grupo D fluidizam apresentando cavidades que se
parecem com bolhas. As particulas do grupo C sdo coesivas e de dificil fluidizacdo
apresentando tendéncia a aglomeracdo (GELDART, 1986 apud TEUNOU &
PONCELET, 2002; BARBOSA, 1994).
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Figura 2.1 - Diagrama de Geldart para classificacdo de particulas sélidas (TEUNOU &
PONCELET, 2002).
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De acordo com Saleh et al. (2003), o diametro das particulas afeta a eficiéncia do
processo de recobrimento. Estes autores estudaram o recobrimento e aglomeracdo de
particulas solidas em um leito fluidizado e relatam que as taxas de crescimento das
particulas e da eficiéncia de recobrimento aumentam com a reducdo do tamanho das
particulas. Para estes autores, o crescimento de particulas maiores que 200 um é
governado principalmente por formacdo de camada enquanto que particulas mais finas
crescem por aglomeracdo. Quando as particulas sdo menores que 90 um, a operacao de
recobrimento leva a um crescimento descontrolado e colapso do leito. Entretanto, o
recobrimento destas particulas finas pode ser alcangado por adicdo de particulas mais
grossas (dp ~ 450 um) que quebram os aglomerados formados, cuja fracdo maéssica
6tima encontrada neste trabalho foi de 30%.

De acordo com Jono et al. (2000) a fluidizacdo dispersa, isto €, sem coesdo de
particulas finas tem-se demonstrado de suma importancia para aplicacdes em pesquisas
biomédicas. Este autor estudou o recobrimento em leito fluidizado assistido com tubo
interno (processo denominado Wurster) e afirma que a minima fluidizagdo dispersa, isto
¢, sem coesdo de particulas, ja pode ser obtida para um didmetro de 20 um. De acordo
com este autor a tecnologia de atomizacdo para o processamento de particulas finas ja
esta disponivel, entretanto a fluidizacdo dispersa de particulas menores que 20 um ainda
ndo e possivel, futuras aplicagdes visam a fluidizacdo de particulas de 10 um para o
recobrimento e aplicagdo no combate a tumores.

A distribuicdo de tamanho das particulas também afeta a liberacdo controlada.
Hombreiro-Perez et al. (2003) estudaram o processo de liberacdo controlada no qual a
droga esta dispersa dentro de um meio de liberagdo perfeitamente misturado e afirmam
que a transferéncia de massa consiste em trés passos: (i) difusdo da droga no interior da
microcapsula; (ii) difusdo da droga através do liquido na camada superficial das
microcapsulas; (iii) difusdo da droga e conveccdo no meio de liberacdo. Estes autores
apresentam um modelo matematico descrevendo a liberagdo da droga de
microparticulas poliméricas ndo biodegradaveis considerando distribuicdo de tamanhos
de particulas uniforme (sistema monodisperso). Estes autores afirmam que a partir de
uma informacdo adequada da distribuicdo de tamanho das particulas, uma previsdo da
liberacdo também pode ser obtida para sistemas polidispersos pela divisdo do grupo de
microcapsulas em diferentes fracdes com distribuicdo de tamanho estreita e calculando
a soma de quantidades de drogas liberadas de cada fracdo. Pissinatti & Oliveira (2003)
afirmam que a distribuicdo de massa no recobrimento das capsulas tende a manter a
distribuicdo original do leito de particulas, o que leva a concluir que as consideracées de
Hombreiro-Perez et al. (2003) para a estimativa da taxa de liberacdo podem produzir
resultados precisos.

2.4. Equipamentos para recobrimento
2.4.1. Leito Fluidizado

A técnica do leito fluidizado consiste em alimentar o fluido, através de um
distribuidor de ar na base da coluna onde se deposita o leito de particulas para manté-las
em suspensdo (FREIRE & SILVEIRA, 1996). A perfuracdo do distribuidor de ar de um
leito fluidizado pode ser estabelecida seguindo diferentes principios e tem como
objetivo garantir a distribuicdo uniforme e homogénea de ar no interior do leito de
particulas (PERRY & GREEN, 1999). De acordo com Teunou & Poncelet (2002) o
leito fluidizado ainda é uma unidade de operagdo muito complexa, principalmente



porgue a trajetdria das particulas ndo é previsivel, mas este tem encontrado aplicacdes
devido a suas propriedades particulares e comportamentos diferentes que 0 processo
possui: queda de pressdo limitada; homogeneidade de temperatura; rapida transferéncia
de massa e calor; fécil controle de vazéo e cinética de reacdo. Para estes autores a
velocidade do ar fluidizante define o estado da fluidizacdo e a principal é a velocidade
minima de fluidizac8o U .

Na velocidade minima de fluidizacdo a queda de pressdo em um leito fluidizado é
maxima. A figura 2.2 mostra o fenémeno de fluidizacdo. Quando o gés entra pela base
da coluna, a queda de pressdo aumenta progressivamente e o leito permanece fixo até a
velocidade minima de fluidizacdo. Quando a velocidade minima de fluidizacdo é
atingida, o leito se comporta como um fluido, e a queda de pressdo € igual ao peso
aparente do leito por unidade de area da secdo transversal da coluna. Com uma
velocidade de gés fluidizante acima da velocidade minima de fluidizacdo as particulas
sdo entdo arrastadas (BARBOSA, 1994).
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Figura 2.2 — Descricdo do fendmeno de fluidizacdo (BARBOSA, 1994).

O leito fluidizado apresenta propriedades similares a um fluido devido a alta
agitacdo no sistema se comportando como liquido borbulhante (figura 2.3): a superficie
superior do leito permanece horizontal quando o leito € inclinado; um objeto localizado
dentro do leito flutua dependendo de sua densidade; particulas escoam através de
qualquer orificio localizado na parede do leito; quando um cilindro é imerso no leito,
existe uma circulacdo intensa de particulas passando através do cilindro sem qualquer
suprimento externo de energia (TEUNOU & PONCELET, 2002).
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Figura 2.3 - Representacdo da similaridade do leito fluidizado com um liquido
borbulhante: (a) a superficie do leito permanece horizontal quando este € inclinado; (b)
um objeto imerso no leito flutua; (c) o leito flui através de qualquer abertura lateral (d)
um cilindro imerso provoca circulacdo das particulas (TEUNOU & PONCELET, 2002).

2.4.1. Leito de jorro e leito de jorro-fluidizado

Um leito de jorro convencional é basicamente constituido de uma base c6nica por
onde ¢é injetado o ar através de um orificio. Quando o ar entra no leito pelo orificio, ele
percorre a zona central do leito arrastando as particulas até o topo formando o jorro.
Para um leito de jorro convencional, a velocidade minima de jorro (Uy;) € a menor
velocidade de gas necessaria para estabelecer o jorro estavel das particulas (MATHUR
& EPSTEIN, 1974).

Pissinatti & Oliveira (2003) estudaram o efeito da modificacdo de alguns
parametros de processo no leito de jorro em relacdo a eficiéncia do processo de
recobrimento. Estes autores relatam que a eficiéncia do recobrimento aumenta com o
aumento da relacdo entre a vazdo massica de suspensdo encapsulante alimentada e a
vazdo massica de gas (Ws/Wy). Contudo, valores intermediarios de Wy/Wjy reduzem a
probabilidade de ocorréncia de problemas, como a aglomeracdo de particulas durante o
processo.

A modificacdo de alguns parametros tambem afeta a quantidade de particulas
estagnadas no leito. San José et al. (1996) estudaram um leito de jorro cilindrico de base
plana para avaliar o angulo formado entre a zona de escoamento e a zona morta, que é a
regido onde as particulas ndo estdo em circulagdo. A zona morta reduz a eficiéncia do
processo de recobrimento. Estes autores afirmam que o angulo formado entre a zona
morta e a base do leito aumenta com o aumento da altura do leito e o aumento do
diametro da particula. Este angulo decresce com o aumento da razdo entre a velocidade
do gas e a velocidade minima de jorro (U/Ur;) e também com o aumento da razéo entre
o diametro do orificio de entrada de gas e o diametro da coluna (Di/D.). Este resultado
pode ser usado para a determinacdo da entrada de gds que minimiza o volume de
particulas na zona morta em determinadas condic¢Ges de operagéo.

De acordo com Mathur & Epstein (1974) um tubo interno pode ser inserido no
leito de jorro para modificar o padrdo de escoamento normal das particulas, com uma
distancia na se¢do inferior do jorro aberta para permitir recirculagdo dos sélidos. Uma
vez que o tubo interno forca a passagem do gas pela regido axial impedindo seu
escoamento para a regido anelar, exceto pela pequena distancia entre a parte inferior do
tubo e o orificio de entrada de fluido (abertura de particdo), a vazdo de gas necessaria



para alcancar a recirculacdo de solidos (Ums) em um dado leito é reduzida. Entretanto
uma reducgdo na vazdo de ar é acompanhada por um correspondente decréscimo na taxa
de circulacdo do solido. Para estes autores a introducdo do tubo interno permite maior
flexibilidade operacional, a recirculacdo de solidos pode ser alcangada sem as limitages
relacionadas as propriedades das particulas e a profundidade de leito aplicaveis em um
leito de jorro normal. Entretanto, a redugdo na taxa de circulacéo dos solidos combinada
com a auséncia de mistura pelos movimentos laterais das particulas do anel através do
jorro ao longo da altura do jorro reduz a eficiéncia de mistura do leito sendo assim uma
desvantagem. Outras desvantagens sao o risco de entupimento do tubo pelos sélidos, e a
complicacdo da instalacdo de um tubo interno com ajuste de distancia de particdo como
variavel de operacao.

Passos et al. (1996) estudaram uma técnica de contato hibrida entre o leito de jorro
e o leito fluidizado, o leito de jorro-fluidizado. Este equipamento possui injecdo de
fluido para a regido do jorro e ainda injecéo adicional de fluido na regido anelar. Estes
autores afirmam que uma vez atingida a condicdo de jorro minimo, trés tipos de regime
de escoamento podem ser alcancados, dependendo da combinacdo das vazbes de
entrada do fluido no jorro e na regido anelar. Estes regimes sdo assim descritos: jorro
aerado — dinamicamente similar ao leito de jorro, porém com maior aera¢do na regiao
anelar; jorro fluidizado — apresenta ainda o movimento ciclico das particulas,
caracteristico do jorro, acrescido do movimento oscilatério destas particulas na regido
anelar, que se encontra fluidizada. O jorro formado é pulsante e a altura da fonte
reduzida; leito fluidizado com jorro interno — dinamicamente similar ao regime de
bolhas no leito fluidizado, exceto pela existéncia do jorro interno na base do leito que
proporciona a circulacdo das particulas nesta regido. O trabalho destes autores consistiu
em determinar as variacfes de pressao na condic¢do de jorro minimo. Esta é uma técnica
recente, portanto os modelos de escoamento fluido-particula, nos diferentes regimes sdo
escassos.

2.4.3. Leito fluidizado Wurster

O leito fluidizado Wurster pode ser considerado um leito fluidizado com tubo
interno, sendo sua principal caracteristica a presenca de um distribuidor de ar
particionado na entrada do leito com o objetivo de selecionar as vazdes de ar que
passam pela zona de arraste e pela zona anelar (TEUNOU & PONCELET, 2002).
Guignon et al. (2003) estudaram o recobrimento de particulas sélidas em um leito
fluidizado Wurster utilizando uma grade distribuidora que possuia uma relacdo de
perfuragdo de 80% para a zona de arraste e 20 % para a zona anelar, objetivando vazdes
de ar que obedecam a mesma proporcdo. Para Erbil et al. (2003) uma aeracédo
significativa na zona anelar melhora as condic¢des de secagem do recobrimento aderido
a superficie das particulas.

De acordo com Teunou & Poncelet (2002) a presenca do tubo interno divide o
padrdo de escoamento das particulas em leito Wurster em quatro zonas principais
(figura 2.3):

e 1-zona de arraste ou zona de jorro, onde as particulas sdo sugadas pela corrente de ar
para entrar no cilindro interno. As particulas sdo molhadas nesta area pelo liquido
encapsulante atomizado.

e 2-zona interna ao cilindro, onde as particulas sdo arrastadas por transporte
pneumatico. A secagem do recobrimento ocorre nesta area.

e 3-zona anelar, onde as particulas caem em direcdo ao fundo da camara fluidizante.



e 4-zona tampdo, onde as particulas se movem em saltos sucessivos em dire¢do a zona
de arraste.

Figura 2.4-Trajetoria da particula nas diferentes zonas do leito fluidizado (TEUNOU &
PONCELET, 2002).

2.4.3.1. Posicao e dimenséo do tubo interno

De acordo com Mathur & Epstein (1974) com a reducédo da distancia ou abertura
de particdo de 18,8 para 3,3 cm, a vazdo minima de ar necesséria para o jorro diminui
em um fator de dois, mas é acompanhada de um decréscimo sete vezes maior da taxa de
circulagdo do sélido. Com a distancia méaxima de 18,8 cm, o comportamento das
particulas € similar ao do leito de jorro sem tubo interno. De acordo com Ichikura et al.
(2003) a reducdo da abertura de particdo tem efeito na fluidodindmica do leito
reduzindo a velocidade minima necessaria para jorrar as particulas (Uns) € diminuindo
também a vazao de ar através da zona anelar.

A abertura de particdo também afeta as caracteristicas da camada encapsulante e a
eficiéncia do processo. Tzika et al. (2003) recobriram particulas de fertilizantes em um
leito fluidizado Wurster e relatam que em processos de recobrimento, maiores distancias
de particdo aumentam a eficiéncia do processo e proporcionam maiores espessuras de
filme polimérico. A reducdo da distancia de parti¢cdo diminui a eficiéncia assim como a
espessura da camada polimérica, e ainda colabora para a perda de material encapsulante
alimentado. Estes resultados podem ser explicados em termos de tempo de residéncia da
particula na zona de recobrimento. Quando a distancia de particdo diminui, a pressao de
escoamento do ar através da zona de arraste aumenta em relacdo a pressdo de entrada de
particulas na zona de recobrimento, resultando em um decréscimo de velocidade
horizontal dos grdos e um aumento da velocidade vertical, entdo o tempo de residéncia
das particulas na zona de recobrimento decresce assim como a quantidade total de
material encapsulante. Estes autores relacionam ainda a abertura de particdo com as
taxas de liberacdo de fertilizante. Para um baixo valor de abertura de parti¢céo (0,5 cm) a
taxa de liberacdo de fertilizante foi muito alta, acrescentado ainda de efeito de explosao,
devido a pequena espessura da camada encapsulante e a falha na aplicacdo de camada
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uniforme em particulas que possuem forma irregular. De outro modo, para altos valores
de distancias de particdo (2,5 ou 4 cm) uma baixa taxa de liberacdo foi observada
devido a maiores espessuras de camada encapsulante obtidas.

Shelukar et al (2000) estudaram o recobrimento em um leito Wurster e
demonstraram que a distribuicdo homogénea de recobrimento em um leito de particulas
é primariamente definida por dois fatores: distribuicdo de recobrimento por passe e
distribuicdo de tempo de circulagdo. Usando rastreamento magneético para medir a
distribuicdo do tempo de circulacdo, e o niumero de passes feitos pelas particulas durante
0 processo de recobrimento eles quantificaram estes dois fatores. Aumentando a vazéo
de ar fluidizante e a distancia de parti¢do, o tempo de circulacao das particulas diminui e
a distribuicdo do tempo de circulagdo se torna mais estreita. Baixas vazoes de ar e
baixas distancias de particdo colaboram para a formacdo de zonas mortas que
proporcionam uma distribuicdo de recobrimento no leito de particulas ndo homogénea.

De acordo com Ichikawa & Fukumori (1999) a colisdo das particulas com a
superficie interna do tubo interno promove impactos que tanto podem provocar a
desintegracdo assim como a compactacdo da camada encapsulante nas particulas
circulantes que passam através da zona de arraste. Deste modo, o controle destas forgas
de desintegracdo poderia levar, de igual modo, ao controle da forma e da distribuicédo de
tamanho das particulas. Estes autores, estudaram o processo de granulacdo em leito de
jorro com tubo interno e relataram que a aglomeracéo de particulas menores que 10 um
aumentou para comprimentos de tubo interno mais curtos, indicando que a menor
superficie de contato implica em menores colisdes que poderiam evitar a aglomeracao,
neste caso 0 objetivo do processo era aumentar o didmetros das particulas por
aglomeracéo. Entretanto estas particulas demonstraram menor compactacgéo, superficies
mais rugosas e formas irregulares com o baixo comprimento de tubo interno.

2.4.3.2. Ampliacéo de escala (scale up)

A ampliacgdo de escala constitui-se no aumento das dimensdes do equipamento de
modo que este possa atender aos critérios da producdo industrial em larga escala.
Rambali et al. (2003) que estudaram a ampliagdo de escala do processo de granulagdo
em leito fluidizado, afirmam que dois sistemas sdo geometricamente similares quando a
razdo entre as dimensdes lineares do menor e do maior é constante. Estes autores
relatam que a melhor aproximacéo pode ser feita através da area do distribuidor de ar,
de maneira a se possuir um perfil de fluidizacdo similar nos leitos fluidizados. Isto ird
resultar em uma velocidade de ar constante através do distribuidor, do mesmo modo a
area do distribuidor é usada para a ampliacéo de escala da taxa de atomizacéo.

He et al. (1997) estudaram a ampliacdo de escala do leito de jorro e modificaram
as relacdes, para o leito fluidizado, propostas por Glicksman (1984) (apud He et al,
1997) para prover parametros de ampliacdo para leito de jorro. A partir da analise do
balanco de forcas das particulas na regido anelar para o leito de jorro, dois parametros
adimensionais: o angulo de fric¢do interna e a porosidade do leito, foram adicionados as
relacGes de escala enquanto os outros parametros permaneceram idénticos aqueles de
Glicksman. Os grupos adimensionais propostos por estes autores sao:

U2 U o H D,

gDc’Umf ,ps ’dp,dp’

¢s7¢'€0
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U: velocidade do ar fluidizante;

Uns: velocidade de fluidizagdo minima;
H: Altura do leito de particulas;

dp: didmetro da particula;

D.: didmetro da coluna;

ps. densidade do fluido;

pp: densidade da particula;

¢s: esfericidade da particula;

¢: angulo de friccao;

€o: porosidade do leito de particulas.

Entre estas relacdes a razdo U/Uys substituiu o nimero de Reynolds por oferecer
maior reprodutibilidade. Estes autores relatam que o angulo de friccdo interna e a
esfericidade tém influéncia significativa na altura maxima de leito jorravel, na altura da
fonte e no perfil de pressdo longitudinal e afirma que as forcas de interacdo particula-
particula ndo podem ser ignoradas na ampliacdo de escala do leito de jorro.

2.5. Operacéo de recobrimento

De acordo com Teunou & Poncelet (2002) é sempre necessario otimizar o
processo para melhorar a performance do recobrimento. No caso de recobrimento em
leito fluidizado, a eficiéncia do processo depende fortemente de certos cuidados:

e O primeiro passo é descrever os objetivos da operacdo de recobrimento. Proteger a
particula, mascarar sabores, mudar a cor ou favorecer algum tipo de melhora nas
propriedades funcionais ou aspectos comerciais. Esta etapa define o material
encapsulante e o tipo de particula;

e O segundo passo é determinar como as particulas serdo usadas ou como o interior
serd liberado. Esta etapa define a forma, o tamanho, e a distribui¢cdo de tamanho das
particulas;

e A etapa de formulagdo e critica onde os ajustes devem ser encontrados entre a
composicdo da solucdo encapsulante (material encapsulante, solvente e aditivos
como plastificantes, estabilizadores, emulsificantes, colantes, etc), a legislacdo e a
operacdo do processo. Testes preliminares de adesdo sdo as vezes necessarios para
finalizar este estagio.

Desta forma as relacdes entre 0s objetivos, a natureza e as propriedades das
particulas e solucdo encapsulante depois da formulacdo sdo determinantes no tipo de
recobridor que serd escolhido entre uma grande variedade.

Segundo Guignon et al. (2003), o recobrimento de particulas em um processo
Wurster pode ser descrito em trés etapas basicas:

e As particulas sdo aceleradas no interior do tubo como em um transporte pneumatico.
Um bocal atomizador situado logo abaixo libera as gotas de solu¢do encapsulante na
superficie das particulas. Durante sua ascensdo central as particulas sdo molhadas e
a secagem ocorre devido ao ar quente.

e Acima do tubo interno, o espago oferecido as particulas é drasticamente aumentado.
A velocidade do ar decresce e as particulas caem na regido anelar. Nesta segunda
regido, o filme encapsulante deve estar seco o suficiente para evitar colagem e
aglomeracao.

12



e Na parte mais baixa, na grade ou distribuidor, as particulas formam um leito denso,
de onde elas séo aspiradas para a primeira regido (tubo interno) para um novo ciclo.

Estes autores relatam que a distancia entre a grade e o tubo interno, isto ¢, a
abertura de particdo é um pardmetro de controle de durag&o dos ciclos, que é de poucos
segundos. O recobrimento resulta de muitos ciclos (atomizacdo e secagem) levando a
uma camada encapsulante que pode ser mais ou menos homogénea.

Link & Schlunder (1997) desenvolveram um método que permite observacédo
direta do mecanismo de crescimento da particula tais como deposicdo das gotas,
espalhamento, molhamento e secagem, através de um leito fluidizado classico para
recobrimento com a menor escala possivel para o leito: uma Unica particula. Estes
autores dividiram a deposicdo de gotas nas particulas em dois passos: o transporte das
gotas até a superficie da particula coletora; e a adesdo das gotas sobre a superficie da
particula coletora. Durante o primeiro passo, 0 impacto das gotas nas particulas
coletoras é influenciado por um namero de fatores, tais como velocidade e tamanho de
ambas a gota e a particula coletora. No que diz respeito a granulacéo e recobrimento em
leito fluidizado, a probabilidade de adesdo das gotas nas particulas é fortemente
influenciada pelo processo de secagem que ocorre simultaneamente ao processo de
molhamento. Secagem e molhamento determinam as caracteristicas da superficie das
gotas e particulas chamadas de conteddo de umidade e morfologia de superficie. A
figura 2.4 mostra um nimero de mecanismos que determinam se 0s impactos iniciais
resultam em particulas parcialmente recobertas pelas gotas ou ndo. De acordo com a
figura 2.4, novas particulas finas sdo formadas quando as gotas atomizadas secam-se
antes do contato com as particulas, ou se o conteudo de umidade da superficie da
particula é muito alto, para que a reflexdo da gota ou destruicdo ocorra. Os mecanismos
que levam ao crescimento da particula sdo aglomeracao de gotas ja secas em particulas
molhadas, coalescéncia de gotas em superficies molhadas e espalhamento em superficie
de particulas secas. Neste contexto, muito freqlentemente o termo técnico
molhabilidade é usado para descrever a habilidade da gota de molhar a particula e
espalhar-se sobre a superficie. Aliada a influéncia na probabilidade de adeséo, o
mecanismo pelo qual as particulas sdo recobertas determina a morfologia da particula
resultante e, portanto as propriedades do produto final. Tal mecanismo é apenas um
modelo para o que pode acontecer durante a colisdo das gotas nas particulas. Até hoje
ndo existem muitas investigagdes publicadas neste assunto e existe pouca compreensao
dos fundamentos fisicos que determinam o crescimento e a morfologia da particula.

Panda et al (2001) também estudaram o processo de recobrimento de uma Unica
particula e analisaram a influéncia de parametros do processo, condi¢des de secagem,
velocidade de impacto e propriedades fisicas das solu¢fes atomizadas na cinética de
granulacdo e na morfologia do produto final. Estes autores afirmam que com o aumento
da velocidade da gota atomizada a taxa de deposi¢cdo diminui, pois apenas poucas gotas
de liquido colidem com as particulas fluidizadas. Este resultado é importante para
modelar o comportamento de deposicdo da gota em um leito fluidizado. Uma
modificacdo nas condicBes de secagem modifica a viscosidade e a tensdo superficial da
solugéo atomizada.
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Figura 2.5 - Mecanismo estabelecido para o crescimento da particula (LINK &
SCHLUNDER, 1997)

2.5.1. Aglomeracdao versus recobrimento

De acordo com Saleh et al. (2003) o crescimento de uma particula pode ser
governado principalmente por dois mecanismos: aglomeracao, que resulta de adesdo de
particulas por formacao de pontes de liquido ou sélidos entre elas. Este mecanismo leva
a formacdo de particulas maiores no minimo duas vezes maiores que as particulas
iniciais, chamados de “aglomerados”; recobrimento que corresponde a deposic¢ao de um
ingrediente em toda a superficie da particula. Quando o objetivo do processo é aumentar
0 tamanho das particulas para melhorar 0 manejo ou mesmo para posterior
recobrimento, a aglomeracdo por formacdo de pontes ndao é problema. Entretanto,
Guignon et al. (2003) relatam que a aglomeragdo de particulas € um grande problema
qguando se deseja recobrimento por formacédo de camadas. Estes autores consideram que
trés fatores estdo associados ao recobrimento de particulas sem aglomeracdo estudando
0 recobrimento em um leito fluidizado Waurster:

e O tamanho da particula e a densidade aparente do leito para estimar a vazao de ar
total disponivel para uma circulacdo regular das particulas no equipamento;

e Propriedades de adesdo (tensdo superficial e viscosidade) para cada par particula-
encapsulante, area especifica das particulas, adesividade do encapsulante e a
temperatura de secagem do processo quando se deseja determinar a vazao de liquido
atomizada.
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e E aestrutura do encapsulante (cristalina ou amorfa) e rugosidade da superficie para
se conhecer as caracteristicas adesivas do recobrimento seco.

Estes autores afirmam que o resultado da abordagem destes trés aspectos em
particulas modelo e solucdes encapsulantes devem ser transportados para produtos reais
com propriedades fisico-quimicas similares para se determinar condi¢Ges Gtimas de
operacdo e evitar a aglomeracéo.

Yuasa et al. (1997, 1999) estudaram a supressdo da aglomeragéo no recobrimento
em leito fluidizado através da adicéo de varias quantidades de NaCl na solucdo aquosa
atomizante e afirmaram que a aglomeracdo também é afetada pela viscosidade da
solugéo encapsulante. A temperatura do ar de entrada causa a condensacéo da solugéo
devido a evaporacdo de solvente durante o processo resultando no aumento da
concentracdo de NaCl e na reducdo da viscosidade da fase liquida, explicando a reducao
da aglomeracdo. Neste trabalho estes autores afirmam que de acordo com Fukumori et
al. (1993) a supressdo da aglomeracdo pode ocorrer devido a rugosidade da superficie
das particulas recobertas que pode ser resultado da presenca dos cristais de NaCl na
camada polimérica. Entretanto tal rugosidade também estd presente em superficies
poliméricas sem a presenca de NaCl, ocorrendo também nestes casos, aglomeracao.
Estes resultados sugerem para estes autores que a supressdo da aglomeracéo é resultado
de algum outro fator, e ndo a rugosidade da superficie.

Dewettink et al. (1998) que estudaram o recobrimento em leito fluidizado com
atomizacdo de topo, relatam que a aglomeracdo ocorre drasticamente quando uma taxa
de atomizacdo critica é excedida. As solugdes de encapsulante de baixa e alta
viscosidade que eles utilizaram possuiam caracteristicas encapsulantes semelhantes e
mesma tendéncia a formacdo de aglomerados, e levaram estes autores a concluir que a
aglomeracdo é governada principalmente pelas propriedades umidas do filme e nédo
pelas propriedades da solugdo, como a viscosidade, etc.

Heng et al (1996) estudaram a relacdo entre a porcentagem de agregados formados
durante o processo Wurster de recobrimento e a forca de adeséo, viscosidade e o ponto
de amolecimento (Tg) de formulagbes para recobrimento que eles utilizaram. De acordo
com os resultados destes autores, a aglomeracgdo estéa correlacionada linearmente com a
forca de adesdo e correlacionada de uma maneira ndo linear com a viscosidade e as
formulacGes do recobrimento. A incorporacdo de plastificantes nas formulacGes reduziu
a porcentagem de agregados atraves da reducao de forcas de adesao e viscosidade.

Maa et al. (1996) estudaram o recobrimento de lactose particulada e afirmam que
uma outra maneira de reduzir a aglomeracdo € aumentar a pressdo de atomizacdo e
diminuir a vazdo de liquido. O aumento da pressdo reduz o tamanho das gotas e
aumenta a inércia das particulas escoando através do tubo. Porém mesmo pequenas
quantidades de gotas grossas podem levar a aglomeracdo. Quanto maior a relacéo
particula/gota, menor sera a aglomeracao.

2.5.2. Gés Fluidizante

Guignon et al. (2003) relatam que para obter uma distribuicdo uniforme de
recobrimento em todas as particulas e uma subsequiente secagem sem aglomeracao, as
particulas tém que se mover periodicamente em todas as partes da coluna. Quando a
distancia de particéo é fixa, 0 movimento ciclico das particulas pode ser controlado pela
vazdo de ar. Para haver transporte pneumatico das particulas no tubo interno a
velocidade do ar no tubo precisa exceder a velocidade terminal da particula (uy). A
velocidade terminal da particula deve ser determinada para se calcular a velocidade de
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ar no tubo e a vazdo de ar total para se aplicar a dadas particulas. Estes autores afirmam
que para uma boa circulagdo em todo o reator, a velocidade do ar no tubo deve ser no
minimo duas vezes maior que a correspondente velocidade terminal da particula.

Liu & Litster (1993) afirmam que o aumento da velocidade do ar fluidizante tem
dois efeitos: o primeiro é que a taxa de circulacdo da particula aumenta com o aumento
da velocidade do ar, isto reduz o tempo de residéncia das particulas na regido anelar e
consequentemente reduz a possibilidade de as particulas colarem-se nesta regido; O
segundo é que qualquer aglomerado de particulas formado pode ser rompido mais
facilmente no jorro a altas velocidades devido ao atrito.

Kage et al. (2003), estudando recobrimento em um leito fluidizado circulante
mostram que a eficiéncia de recobrimento pode diminuir com o aumento da velocidade
de ar, pois a camada de encapsulante formada pode ser retirada devido ao movimento
violento da particula, além disso, a rdpida secagem das gotas de encapsulante
atomizadas devido a alta velocidade do ar dificulta a adesdo destas gotas na superficie
das particulas. Quando estes autores estudaram diferentes combinacgdes de vazBes de ar
alimentadas atraves do distribuidor de ar e através do atomizador simultaneamente, eles
concluiram que a velocidade do gas alimentado pelo atomizador influencia muito mais
fortemente na eficiéncia de recobrimento que o gas fluidizante, mesmo quando a mesma
soma total de ar € alimentada ao leito fluidizado circulante.

Tzika et al. (2003), recobrindo particulas fertilizantes relataram que a velocidades
de ar fluidizante muito baixas o padrdo de escoamento das particulas ndo é uniforme e a
freqiiéncia com que elas entram na zona de recobrimento é menor reduzindo
significativamente a eficiéncia de recobrimento. A baixa uniformidade e espessura da
camada polimérica formada eram comprovadas por altas taxas de liberacdo de
fertilizante. Por outro lado a velocidades elevadas de ar fluidizante, o tempo de
residéncia das particulas na zona de recobrimento é reduzido, e em adicdo, as colisdes
frequentes entre os grdos resultam em atrito que deteriora a qualidade do recobrimento
polimérico.

2.5.3. Temperatura do gés fluidizante

A temperatura do ar fluidizante tem imediata influéncia na secagem das gotas
atomizadas. Teunou & Poncelet (2002) afirmam que quando as gotas sdo espalhadas
sobre a superficie das particulas, a secagem do recobrimento deve ocorrer em um tempo
menor ou igual ao tempo de residéncia das particulas na zona de arraste para estas néo
se agregarem na zona anelar. Ichikawa & Fukumori (1999) relatam que a temperatura
do ar de fluidizacdo tem efeito sobre o amolecimento do polimero usado como
encapsulante, aumentando a viscosidade do polimero e colaborando para o0 surgimento
de aglomerados. Quando a temperatura do ar fluidizante excede a esta temperatura de
amolecimento (Ty) do polimero, a aglomeragéo pode ocorrer mais rapidamente quanto
maior for a temperatura do ar fluidizante. De outro modo, a aglomeracdo pode ser
evitada quando T4 for maior que a temperatura do ar de entrada, entretanto uma Ty
excessivamente alta em relacdo a temperatura do ar de entrada, pode levar a uma
deformacdo insuficiente do polimero resultando em uma fraca adesdo do material
atomizado sobre as particulas. Como resultado a aglomeragdo pode ser baixa. Portanto
um plastificante pode ser adicionado ao material encapsulante para ajustar T4 a uma
temperatura levemente maior que a temperatura do ar fluidizante de entrada.

Jono et al (2000) relatam que quando a Ty € maior que a temperatura do ar de
entrada, o polimero exibe um baixo grau de aglomeracdo no recobrimento devido a sua
baixa formabilidade de filme e conseqgiientemente a sua baixa forca colante. Para estes
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autores o processo de secagem/recobrimento das particulas tem que ser separado do
processo de formacdo de filme para evitar aglomeracdo de particulas, principalmente
particulas finas. Estes autores afirmam que quando os dois processos ocorrem
simultaneamente, a aglomeragéo de particulas muito pequenas ndo pode ser evitada.

2.5.4. Injecdo de suspensao e recobrimento

No processo Wurster a suspensao € injetada na zona de arraste, limitada pelo tubo
interno, caracterizando a zona de arraste também como zona de recobrimento. A
atomizacao € possivel através de um dispositivo denominado bocal atomizador (nozzle).
De acordo com Maa et al. (1996) a vazdo volumétrica do ar de secagem, do ar
atomizante, e do liquido alimentado juntamente com a temperatura do ar de secagem
sdo as variaveis de operacdo basicas em um processo de recobrimento. A vazao de
liquido, quando afeta o padrdo de escoamento das particulas pode ser reduzida como
forma de evitar a instabilidade do leito quando este possui tubo interno pequeno
(ICHIKAWA & FUKUMORI, 1999).

De acordo com Tzika et al. (2003) cada substrato empregado em recobrimento tem
sua taxa de atomizacdo Otima para recobrimento que depende principalmente: (i) da
evaporacao do solvente nas duas fases (ar e polimero); (ii) da temperatura de formacéo
de filme do polimero encapsulante; (iii) e do tempo de residéncia da particula na zona
de recobrimento. Estes autores, recobrindo fertilizantes estudaram o efeito da taxa de
atomizacdo do polimero na espessura e qualidade do recobrimento, em seus resultados
eles observam que a variacdo da taxa de atomizacdo do polimero ndo afeta
significativamente a espessura da camada polimérica formada, entretanto a qualidade
do recobrimento € relativamente afetada pela taxa de atomizacdo. Quando altas vazdes
de encapsulante eram aplicadas, o recobrimento obtido era muito poroso, o que levava a
alta liberacdo dos fertilizantes recobertos. Quando médias taxas de atomizacdo eram
empregadas o recobrimento produzido foi consideravelmente denso resultando em taxas
mais lentas de liberagdo. Quando baixas taxas de atomizacdo eram empregadas, 0s
recobrimentos exibiram alta porosidade proxima a superficie do grédo, tal porosidade
proporcionava alta liberacéo de fertilizante. A qualidade da camada polimérica também
é afetada por outros parametros de operacdo, tais como a velocidade do ar fluidizante, e
a distancia de particdo do tubo interno. Estes autores afirmam que quando o valor destes
parametros € muito alto ou muito baixo a camada polimérica exibe sérios defeitos.
Porém, pela selecdo de valores intermediarios destes pardmetros, a qualidade do
recobrimento pode ser muito alta.

Pissinatti & Oliveira (2003) estudaram a viabilidade do leito de jorro para a
aplicacdo de recobrimento de resisténcia gastrica em particulas de gelatina e analisaram
em microscopio de varredura eletrdnica, o tamanho e nimero de irregularidades como
forma de avaliar a uniformidade do recobrimento. Estes autores relatam que a
uniformidade do recobrimento aumentava com 0 aumento da razao entre vazdo massica
de encapsulante e vazdo massica de géas fluidizante (Ws/Wg). Uma melhor qualidade de
recobrimento foi observada por longos periodos de tempo de operacdo. O tempo de
secagem das gotas aderidas a superficie da particula também era maior quando altas
razbes Ws/Wg eram utilizadas, deste modo a gota tinha tempo suficiente para se
espalhar na superficie da capsula facilitando a uniformidade e homogeneizacdo do
filme. A dependéncia entre a uniformidade do filme e o tempo de operacdo pode ser
explicado pelo nimero de vezes que a particula passa através da zona de recobrimento
que é alto para grandes periodos de tempo.
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Wesdyk et al (1992) estudaram os efeitos de parametros de processo e do modo de
atomizacdo na variacdo da espessura do filme de recobrimento para uma distribuicéo e
faixa fixa de particulas. Trés tipos de atomizagdo foram estudados: de topo, tangencial e
de fundo. Estes autores relatam que apenas as particulas recobertas com atomizagéao
tangencial e de topo mostraram espessura uniforme de filme com relagdo ao tamanho da
particula. Para a atomizacdo de fundo, particulas maiores mostraram filmes mais finos
comparados a particulas menores. Estes autores afirmam em seu estudo anterior que a
variacdo de espessura observada com atomizacdo de fundo é conseqiiéncia de dois
fatores principais: segregacao das particulas levando a diferencas no tempo de ciclo para
a zona de recobrimento, e diferencas de velocidade de particulas através da zona de
recobrimento.

2.6. Conclusédo da revisdo bibliografica

A partir da revisdo da literatura pode-se observar uma extensa relacdo entre
propriedades e parametros do processo de recobrimento. A relacdo entre estes
parametros é brevemente resumida neste topico e comentada em relacdo aos objetivos
basicos do processo.

A liberacdo controlada é uma das aplicacbes mais importantes do recobrimento,
esta tem aplicacdo, entre outras, no setor agrario porque evita a lixiviacdo de
fertilizantes durante as irrigacGes que contaminam aguas subterraneas. A liberacao
controlada pode ocorrer por difusdo através da camada polimérica ou por fissuras e
poros presentes na camada podendo assim ser regulada principalmente, pela espessura
da camada encapsulante. A estimativa precisa da taxa de liberacdo pode ser feita a partir
de modelos mateméticos que contém informagOes sobre as propriedades do principio
ativo (fase interna) e materiais encapsulantes. A distribuicdo uniforme de particulas é
mencionada como uma importante consideracdo na estimativa adequada da taxa de
liberacdo, pois uma vez que a distribuicdo de tamanho de particulas recobertas tende a
manter a distribuicdo original a espessura da camada encapsulante formada pode ser
similar em todas as particulas. As propriedades dos materiais encapsulantes também
afetam a taxa de liberacdo assim como a estabilidade do processo. Caracteristicas como
porosidade e fissuras presentes no recobrimento podem ser modificadas pela adicdo de
compostos colantes ou plastificantes que elevam as propriedades funcionais do filme.
Entretanto, a adi¢cdo de compostos colantes pode aumentar a viscosidade e contribuir
para um grande problema encontrado no processo de recobrimento, a aglomeracgao.

A reducdo da aglomeracdo pode ser possibilitada pela adicdo de compostos que
reduzem a viscosidade do encapsulante. A incorporacdo de colantes e plastificantes
neste caso pode reduzir as forcas de adesdo, mas isto depende da natureza destas
substancias. A secagem do recobrimento quando este é aderido a superficie das
particulas € outro fator que pode contribuir para a reducdo da aglomeracdo. A secagem
pode ocorrer na zona de arraste ou na zona anelar de um leito de jorro ou leito
fluidizado Wurster, como consequéncia da aeracdo distribuida entre as duas zonas
principais, caracteristicas destes dois tipos de processo; neste caso a redugdo da
aglomeracdo € favorecida pelo ajuste da temperatura do ar fluidizante que deve ser
levemente superior a temperatura de transi¢do vitrea do polimero para tanto evitar a
aglomeracdo quanto ndo limitar a adesividade do material encapsulante. A temperatura
de transicédo vitrea também pode ser modificada com aditivos para esta finalidade.

Como descrito, a aglomeracdo ndo € governada pelas propriedades da solucdo
encapsulante isoladamente, como a viscosidade, mas sim pela propriedade que
caracteriza a interacdo entre o leito de particulas e encapsulante, isto €, a viscosidade
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pode mudar em funcgéo do atrito entre as particulas. Por isso, a freqtiente necessidade de
aditivos ao material encapsulante para melhorar as caracteristicas do filme e evitar a
aglomeracdo torna importante o ajuste inicial das propriedades do encapsulante que
levam a boa formabilidade de filme e posterior determinacgdo das condic¢des que levam a
aderéncia eficiente do encapsulante nas particulas e secagem do filme durante o
processo. O ajuste das propriedades do encapsulante depende de seu comportamento
durante o processo.

A secagem também pode ser favorecida pelo aumento da pressdo de atomizagéo,
pois 0 aumento de pressao reduz o tamanho das gotas atomizadas e facilita sua secagem
qguando estas sdo aderidas na superficie das particulas. A temperatura do ar fluidizante
também define o nivel de porosidade obtido no recobrimento, devido & taxa de secagem
do solvente na gota quando esta é aderida a superficie das particulas. A vazédo do ar
fluidizante também colabora para a secagem do recobrimento e reducdo da
aglomeracéo. Esta reducdo de aglomeracdo pode ocorrer principalmente devido ao nivel
de agitacdo das particulas na fluidizacdo. A agitacdo das particulas promove quebras de
pontes de liquido, assim uma velocidade de ar fluidizante ideal deve proporcionar uma
boa circulacdo e agitacdo das particulas e evitar a aglomeracdo sem danificar a
qualidade do filme nas particulas. A presenca de um tubo interno no leito de jorro reduz
com vantagem a velocidade minima necessaria para se jorrar as particulas. A reducdo da
velocidade minima também ocorre no leito fluidizado Wurster. A presenca do tubo
interno influencia o padrdo de escoamento das particulas e também afeta as
caracteristicas do filme nas particulas. O impacto das particulas com a superficie interna
do tubo promove a quebra de pontes de liquido ou solido entre estas, evitando
aglomeracdo e ainda promovendo compactacdo do recobrimento aderido a superficie
colaborando para superficies mais lisas e sem fissuras visiveis. Estas caracteristicas,
como mencionado anteriormente, afetam a liberacdo controlada. A abertura de particdo
é outro importante fator que influéncia a taxa de liberacdo de drogas, pois uma vez que
aberturas de particdo mais elevadas aumentam a quantidade de particulas na zona de
recobrimento, estas promovem o maior aproveitamento das gotas de liquido atomizadas
que produz espessuras de filme maiores elevando o tempo de liberacdo. O maior
comprimento do tubo aumenta a eficiéncia de compactacdo. O comprimento do tubo
interno também implica na determinacdo de novas condicdes de processo devido a
resisténcia ao escoamento do ar fluidizante que este oferece.

Desta forma, todos os parametros que estdo relacionados a interacdo entre as
dimensdes do equipamento e particulas assim como as condi¢cGes de operacdo estdo
intimamente relacionadas afetando as caracteristicas do produto final quanto a sua
aplicacdo especifica, mais precisamente a liberacdo controlada. Como se pode observar
a compreensao destas relaces passa ainda por um controle adequado de parametros e
condicBes que evitam a aglomeracédo. A relacdo entre estes parametros € tal, que o ajuste
de uma condicdo para melhorar a eficiéncia do processo pode contribuir para o
surgimento de outro problema. Pode-se concluir a principio, que 0s critérios
fluidodindmicos que o padrdo de escoamento das particulas deve possuir para suprimir a
aglomeracdo podem ser separados dos critérios associados a propriedade do
encapsulante para este mesmo objetivo. Por exemplo, a agitacdo das particulas pode
promover desagregacao, porém quanto maior a viscosidade do encapsulante, maior a
agitacdo necessaria para promover esta desagregacdo, entretanto, a viscosidade do
encapsulante é funcdo da temperatura do processo, tal temperatura promove a secagem
do filme aderido, logo a agregacdo pode ser controlada pela vazao de encapsulante sem
a necessaria elevacdo da agitacdo. Assim os critérios fluidodindmicos sdo separados dos
critérios para as propriedades do encapsulante.
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Deste modo, o objetivo deste trabalho sera determinar as condi¢Ges de operacédo
gue visam atender aos critérios estabelecidos para um processo de recobrimento sem
aglomeracéo, tendo sido de necessidade elementar o agrupamento de informacgfes da
literatura que tratam da relagéo entre estes fatores e a liberacdo controlada de modo a
direcionar adequadamente a determinacao destas condigdes.

Estas condicOes de operacdo serdo determinadas a partir de equagdes que visam
reunir todos os requisitos que o padrdo de escoamento das particulas deve possuir para
que o processo tenha alta eficiéncia. De um modo geral a aglomeracdo pode ser evitada
pela selecdo de valores adequados de vazdo e temperatura de gas fluidizante que
promovem agitacdo e reducdo da viscosidade do material encapsulante e ainda pela
determinacdo de uma vazdo limite de liquido encapsulante. A temperatura do ar
selecionada é funcdo das propriedades do encapsulante, a vazdo de ar fluidizante é
funcdo das propriedades das particulas e a vazao de liquido é funcdo destas condicGes
do processo. O aproveitamento das gotas atomizadas passa pela determinacdo da
abertura de particdo mais adequada. A abertura de particdo estd associada ao controle
dos ciclos de recobrimento, isto €, a maior distancia de particdo acelera a circulacdo das
particulas, sendo assim a maxima distancia de particdo permite que todo o leito passe
pela zona de recobrimento mais rapidamente, proporcionando o recobrimento mais
rapido de todas as particulas, reduzindo o tempo de operagdo. Estas equacdes serdo
elaboradas a partir de um estado de referéncia para as condi¢des fluidodinamicas mais
adequadas, que serdo testadas em experimentos de recobrimento.
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3. MATERIAIS E METODOS

Para atingir os objetivos especificos deste trabalho, que se constituem em avaliar
as condicOes fluidodindmicas adequadas para o recobrimento de particulas solidas em
leito de jorro e, considerando que a instalacdo disponivel no laboratério € limitada nao
permitindo instalagdo de dispositivos que permitam efetuar o estudo pretendido, foi
elaborado um plano de atividades que se constituiu em:

Fase 1

e montagem da instalacdo experimental existente no laboratorio;

e elaboragéo de ensaios fluidodindmicos e de recobrimento nesta instalagéo;

Fase 2

e desenvolvimento de equipamento para recobrimento, com base nos resultados da
fase 1;

e ensaios fluidodinamicos e de recobrimento para avaliagdo das condigdes de
operacgdo no equipamento desenvolvido.

Para tanto, foram utilizados o material e 0s métodos que sdo apresentados a segulir.

3.1. Material
3.1.1. Particulas

Foram utilizados trés materiais particulados: particulas de polietileno de baixa
densidade PEBD (d, = 3,75 mm; ps = 2,48 g/lcm®); grdos de Chenopodium quinoa
(dp = 1,25 mm; ps = 0,98 g/cm®) e gréos de Bolinas bollium bollium (sagu) (dp = 3,55
mm; ps = 1,69 g/cm®). Todas as particulas tém esfericidade proxima de 1,0. Estas
particulas, além de apresentarem tamanhos e densidades distintos, apresentam
caracteristicas de superficie também diferentes; se bem que, neste estudo, o efeito da
superficie ndo foi avaliado.

3.1.2. Agentes encapsulantes

Como agentes encapsulantes foram utilizados: maltodextrina (DE 20) fornecida
pela Corn Products Brasil e amido modificado Capsul®, fornecido pela IFF Esséncias e
Fragrancias. A escolha destes agentes encapsulantes foi baseada em estudos anteriores
sobre encapsulamento de diferentes materiais (ALBUQUERQUE, 2002; SILVA, 1999).
Segundo esses autores, a suspensdo formada com estes agentes encapsulantes apresenta
caracteristicas adequadas para o recobrimento de particulas solidas: retencdo de fase
ativa e adesividade.

A suspensdo encapsulante utilizada nos experimentos da fase 1 foi preparada com
17% de maltodextrina (DE 20), 5% de Capsul® e 78% de &gua; a Suspensdo
encapsulante utilizada nos experimentos da fase 2 foi preparada com 31% de
maltodextrina (DE20), 9% de Capsul® e 60% de 4agua. A dissolucdo dos agentes
encapsulantes na agua foi feita a 80°C, ap0s 0 que a mistura permaneceu em repouso
por 12 horas para hidratagdo da matriz (CHUMPITAZ,1995). A diferenga de
concentracdo foi utilizada porque nos experimentos da fase 1 o material encapsulante
ndo pode ser pulverizado como foi possivel na fase 2. Dez gotas do indicador verde de
bromocresol foram adicionadas a suspensao para melhor visualiza¢do do recobrimento.
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3.2. Instalacdo experimental basica

A instalacdo experimental evoluiu durante o estudo em funcdo dos objetivos
pretendidos. Sera apresentada, inicialmente, a instalacdo experimental que serviu de
base para o desenvolvimento deste trabalho.

Ela consiste de um leito de jorro constituido de duas colunas cilindricas, de
acrilico transparente, de 0,084m de diametro interno e 0,50 m de altura cada uma,
possibilitando variar a altura total da colunade 0,5a 1 m.

A parte inferior se constitui de uma base de metal conico-cilindrica de diametro
variando de 0,08 a 0,02 m. Uma tela de ago de 20 mesh, disposta na parte inferior desta
peca, suporta as particulas sélidas utilizadas no estudo. Na base desta peca € introduzido
um tubo de 1/8 de polegada de didmetro que permite a alimentacdo da suspensdo
encapsulante nos ensaios de recobrimento da fase 1.

A parte superior do leito se constitui em uma peca similar a da base a qual é
acoplado um ciclone para a captura de particulas que sdo eventualmente arrastadas pela
corrente de ar.

Conforme apresentado na Figura 3.1, este equipamento permite o0
desenvolvimento de ensaios em diferentes configuracbes, dependendo do arranjo das
pecas. As caracteristicas destas configuracfes estdo em acordo com a literatura
(MATHUR & EPSTEIN, 1974; TEUNOU & PONCELET, 2002):

- 0 leito de jorro convencional (LJ) é a configuracdo mais simples e esta
representada na Figura 3.1.(b);

- 0 leito de jorro com tubo interno (LJT) € a configuragdo indicada pela Figura
3.1.(c);

- 0 leito fluidizado Wurster, (LFW) esté representado pela Figura 3.1 (d).

Nesta ultima configuracdo, o leito fluidizado fica acima da juncdo 2 indicada na
Figura 3.1 (a) porque, neste caso, é necessario garantir uma distribuicdo homogénea de
ar na base do distribuidor. O distribuidor utilizado para a configuracdo LFW foi
construido com tela e laminas metélicas, cuja perfuracdo deve permitir que 40% da
vazao de ar passe pela zona anelar e 60% passe pela zona de arraste, permitindo alguma
aeracao na zona anelar para agitacdo e secagem das particulas.

O suprimento de ar para esta instalacdo foi feito por um compressor radial
centrifugo de 4 HP o qual foi conectado a coluna através de uma tubulacdo de 0,025 m.
A vazdo de ar foi medida através de rotdmetros calibrados instalados na tubulacdo que
liga 0 compressor a coluna, como mostra a Figura 3.2.
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|'|_| @ Base do leito de jorro em ago

@ Tungio entre as colunas acrilicas
@ Ciclone de captura de particulas
\© @ Zona anelar no leito de jorro

@ Zona de jorro

Zona fonte no leito de jorro

@ Abertura de partigio

Grade ou placa distribuidora de ar

@ Representagio da circulagio das
particulas

@ (b) (©) (@)

Figura 3.1- Esquema das diferentes configuracdes do equipamento basico utilizado
neste estudo: (a) estrutura basica, (b) Leito de jorro convencional; (c) Leito de jorro com
tubo interno; (d) Leito fluidizado tipo Wurster implementado na juncdo entre as colunas
acrilicas.
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Figura 3.2 - Representacao da instalacdo experimental utilizada para os estudos da fase
l.

3.3. Metodologia Experimental

Conforme indicado anteriormente, o presente estudo dividiu-se em duas fases; a
primeira serviu de base para que a segunda pudesse ser desenvolvida. Os ensaios
realizados na fase 1, forneceram informacdes necessarias para a fase 2, que se constituiu
no desenvolvimento de um equipamento para o recobrimento de particulas solidas,
considerando os fatores que indicaram afetar o recobrimento e no teste dos critérios
estabelecidos na fase 1.

3.3.1-Estudos fluidodindmicos — fase |

De acordo com a literatura (RB, item 2.5.1) a aglomeragéo das particulas no leito
de jorro e fluidizado é fator critico na operacdo de recobrimento e é intimamente
dependente da vazao da suspenséo encapsulante. Mesmo que haja a necessidade de uma
vazdo de encapsulante adequada, existem caracteristicas que o leito de particulas em
fluidizacdo ou jorro deve possuir para superar o problema da aglomeracdo; uma delas é
a agitacdo das particulas do leito - um requisito associado a movimentacdo das
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particulas. Assim os estudos da fase 1 foram realizados na instalagdo experimental
basica para avaliar os fatores que interferem no padrdo de escoamento das particulas
durante a operacdo de recobrimento. Os resultados obtidos nesta etapa — estudos
fluidodindmicos (fase 1), serviram para a formulacdo dos principios que foram
aplicados no projeto e na construcdo de um recobridor.

3.3.1.1. Andlise da instalacdo basica em suas diferentes configuracdes

Quando o gas entra pelo orificio da base conica do leito de jorro este se distribui
entre a zona de jorro ou arraste e a zona anelar provocando a circulacdo das particulas
(Figura 3.1 b).

A aeracdo da zona anelar é um importante fator que contribui para evitar a
aglomeracdo das particulas nesta zona e favorece a secagem do material particulado ou
do filme aderido sobre a superficie das particulas.

Considerando que a aeracdo na zona anelar pode ser sinalizada pela variacdo da
pressdo estatica do gas nesta zona, foram feitos experimentos fluidodinamicos para
avaliar a relacdo existente entre a variagao da pressdo do gas na zona anelar e a aeracéo
na mesma regido. A avaliacdo destas relacdes foi feita a partir de curvas de aeracédo que
mostram a variacdo de pressao na zona anelar em funcdo da variacdo de vazdo de gas
fluidizante. Uma tomada de pressdo localizada a uma profundidade de lcm da
superficie do leito de particulas quando em repouso, permite obter a variagdo da pressao
do gas em funcdo da vazdo nas trés configuracdes: jorro convencional (LJ), jorro com
tubo interno (LJT) e leito fluidizado Wurster (LFW); a medida da variacdo da pressao
foi feita em um manémetro de tubo inclinado como mostra a Figura 3.2.

Para verificar a capacidade da agitacdo das particulas em superar a aglomeragéo
das mesmas, foram feitos ensaios de recobrimento com material encapsulante. O
objetivo foi identificar a configuracdo que apresenta menor tendéncia a agregacao das
particulas. A estabilidade foi avaliada qualitativamente mediante a observacdo do
comportamento do leito frente a vazdo de encapsulante. Durante a implementacéo da
instalacdo experimental, alguns testes foram realizados com o leito de particulas e o
equipamento em diferentes configuracdes. Um padrdo de escoamento das particulas foi
obtido e é descrito no topico a seguir.

3.3.1.2. Estado jorro-fluidizado (EJF)

O Estado jorro-fluidizado, desenvolvido neste trabalho, é definido como um
estado em que ocorre jorro na zona de arraste e fluidizacdo na zona anelar.

Conforme indicado anteriormente, em um leito fluidizado Wurster, o distribuidor
de ar € projetado de modo a dividir a vazao e permitir que uma fracdo maior do ar da
alimentacdo passe pela zona de arraste forcando o jorro das particulas através desta
zona, e uma fracdo menor de ar passe pela zona anelar para secagem do filme durante o
recobrimento.

Com o objetivo de verificar se, com outro tipo de distribuidor, era possivel
alcancar o mesmo padrdo de escoamento proporcionado pelo distribuidor particionado,
na mesma instalacéo (Figura 3.1d) foi conduzido uma série de experimentos qualitativos
com um distribuidor de tela ndo particionado e tubo interno.

Para este ensaio foram utilizadas particulas de Chenopodium quinoa e o tubo
interno foi localizado na mesma posicédo estabelecida para o funcionamento adequado
do leito tipo Wurster.
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Observou-se que, mesmo a uma vazao crescente de ar, a formacéo do jorro através
da zona de arraste ndo ocorria, mas apenas a fluidizacdo intensa das particulas na zona
de arraste e na zona anelar.

A presenga do tubo interno no leito fluidizado é andloga a presenca de um objeto
em um liquido borbulhante; o tubo, somente, ndo provoca a circulacdo diferenciada das
particulas quando o distribuidor de ar tem perfuracdo homogénea. Desta forma, nesta
configuracdo, a formacao do jorro ndo se deve a simples presenca do tubo interno; é
necessario que a distribuicdo do ar seja particionada, isto €, que o distribuidor de ar seja
particionado.

Verificou-se que o leito pode ser previamente preparado antes da fluidizacdo de
modo a se obter o padrdo de escoamento semelhante ao do leito fluidizado Wurster,
com circulacdo uniforme de particulas, conforme apresentado a seguir.

3.3.1.3. Procedimento para o estabelecimento do estado jorro-fluidizado (EJF)

Neste procedimento, a operacdo inicia-se com o0 tubo interno tocando o
distribuidor de ar, ou seja, com distancia de particdo zero e carregamento de particulas
somente na zona anelar. Nesta condicdo, toda a vazdo de ar escoa apenas pela zona de
arraste.

Dando sequéncia, o tubo interno é gradativamente elevado, permitindo que
particulas passem pela abertura de particdo para a zona de arraste — assim forma-se o
jorro que inicialmente apresenta-se diluido e com a altura da fonte elevada. A medida
que o tubo interno vai sendo elevado, isto €, que a abertura de particdo é aumentada, o
jorro torna-se mais concentrado e a altura da fonte diminui.

Com a entrada de uma quantidade maior de particulas na zona de arraste, a
resisténcia ao escoamento do ar por esta zona aumenta, fazendo com que uma fragédo do
gés fluidizante retorne gradativamente a zona anelar. Quando uma determinada abertura
limite de particdo € atingida, o ar que entra para a zona anelar faz com que as particulas
nesta zona fluidizem simultaneamente a um jorro estabelecido na zona de arraste,
caracterizando o que, neste trabalho, é chamado de estado jorro-fluidizado (EJF) como
esquematizado na Figura 3.3 (c).

Quando o tubo é elevado acima da abertura de particdo limite, a concentracdo de
particulas na zona de arraste parece exceder a maxima concentracao que este padréo de
escoamento pode tolerar. O excesso de particulas na zona de arraste provoca colapso no
jorro e estagnacdo de uma fragdo do leito nesta zona de arraste. Nesta situacdo o padrdo
de escoamento do ar se inverte passando preferencialmente pela zona anelar do leito
fluidizando-a intensamente.

O EJF é, assim, o estado logo anterior ao colapso do jorro que, neste estudo foi
claramente visivel devido a transparéncia da coluna acrilica utilizada. Este estado é
similar a dinamica descrita na literatura (RB item 2.4.1), porém neste caso ha a presenca
do tubo interno.

Através dos esquemas apresentados nas Figuras 3.3 a, b e ¢, pode-se compreender
0 procedimento para se atingir o EJF e o seu colapso.
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Figura 3.3- Representacdo das fases do procedimento utilizado para alcancar o estado
jorro-fluidizado; (a) o tubo interno toca o distribuidor; (b) o tubo interno é lentamente
elevado; (c) estado jorro-fluidizado (EJF); (d) colapso do EJF.

Algumas caracteristicas do EJF receberam atencdo, pois parecem invocar
requisitos importantes que a fluidizagdo, ou mais precisamente, que o padrdo de
escoamento das particulas deve possuir para que um processo de recobrimento seja bem
sucedido.

Em primeiro lugar, o jorro das particulas é estavel, isto €, ndo € pulsante, 0 que
garante a entrada e saida de todas as particulas que entram na zona de recobrimento
proporcionando uma circulacdo ordenada de todas as particulas do leito; em um jorro
pulsante algumas particulas retornam a zona de arraste, levando a uma circulagdo
desordenada de particulas.

Em segundo lugar, a concentragdo de particulas na zona de arraste proporcionada
pela abertura de particdo maxima pode ser adequada por oferecer, aparentemente uma
dispersédo de particulas que melhor aproveita a atomizacdo de liquido encapsulante.

Em terceiro lugar, a fluidizacdo da zona anelar, parece oferecer um grau de
agitacao as particulas que pode promover a desagregacao de particulas que saem Uumidas
da zona de recobrimento e se agregam na zona anelar. Tal agitacdo, que é conseqiéncia
da fluidizacdo da zona anelar, pode proporcionar ainda uma mistura que evita a
estagnacdo de particulas na regido denominada zona morta, colaborando para o
recobrimento da maioria das particulas que compde o leito.

As caracteristicas do EJF foram comparadas as caracteristicas das trés
configuracgdes experimentais citadas anteriormente: leito de jorro convencional, leito de
jorro com tubo interno e leito fluidizado Wurster. O objetivo € demonstrar a partir das
curvas de aeracdo, as vantagens que o EJF pode oferecer em relacdo as caracteristicas
que favorecem a eficiéncia do processo de recobrimento.
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3.3.2. Estudos fluidodindmicos — fase 11

De acordo com a literatura (RB item 2.5.2), em um leito fluidizado Wurster a
velocidade do ar fluidizante na zona de arraste deve ser de aproximadamente duas vezes
a velocidade terminal da particula para haver boa circulacdo do leito durante o processo
de recobrimento e promover impactos que evitem a aglomeracdo das particulas. Altas
velocidades de ar fluidizante proporcionam uma fonte de altura elevada, que além de
reduzir a velocidade de circulagdo das particulas pode promover excesso de impactos
que danificam o filme aderido na superficie das particulas (RB item 2.5.4). A baixa
altura da fonte associada a agitacdo pode acelerar o processo bem como evitar a
aglomeracdo. Tais caracteristicas fluidodinamicas estdo no EJF.

A metodologia para esta etapa do trabalho foi desenvolvida a partir dos resultados
de inimeros ensaios qualitativos da fase I, que se consistiu em avaliar as vantagens do
EJF em relacdo as outras configuracBes experimentais.

De acordo com os resultados destes ensaios qualitativos, pode-se observar que no
EJF a fluidizacdo da zona anelar pode oferecer impactos mais suaves que as colisées das
particulas com a superficie interna do tubo. Um aspecto importante observado no EJF é
gue uma vez estabelecido este estado permanece inflexivel a variacdes de velocidade do
gas fluidizante, isto é, a fonte permanece na mesma altura e a zona anelar permanece
fluidizando, em uma determinada faixa de variacdo da velocidade do ar; abaixo e acima
desta faixa de velocidade o EJF colapsa. O EJF parece ser um fendbmeno governado
pelas propriedades das particulas quando estas interagem com o tubo interno,
influenciando o comportamento do leito como um todo. Quanto maior € a velocidade
minima de fluidizacdo do leito de particulas, maior é a velocidade total do gas
fluidizante necesséria para alcancar o EJF. Quanto maior é o didmetro da particula
maior é a abertura de particdo maxima alcancada. A velocidade total de ar fluidizante e
a abertura de particdo obtida s@o proporcionais a estas duas propriedades do leito de
particulas (Ums € dp) e a sua interagdo com a caracteristica geometrica do equipamento.

A velocidade de ar fluidizante, a abertura de particdo e a vazdo de liquido
encapsulante aliadas a temperatura de operacdo sao os parametros a serem determinados
para um processo de recobrimento. Um balango de massa efetuado no recobridor pode
descrever a taxa de crescimento da particula; esta taxa de crescimento esta associada a
velocidade de circulacdo das particulas que é afetada pela abertura de particdo e
velocidade de fluidizacdo do gas fluidizante. Logo, o tempo de operacdo esta
diretamente relacionado a estes dois parametros. De acordo com a literatura, a
temperatura do processo deve promover a secagem do filme aderido. A secagem pode
ser monitorada pela medida de umidade relativa na saida da coluna. O balanco de
energia no recobridor pode descrever a secagem no processo gque neste caso possui duas
zonas distintas separadas pelo tubo interno; se a abertura de particdo permite a entrada
de maior quantidade de particula para a zona de recobrimento, este parametro também
pode afetar o gradiente de temperatura. Sendo assim, um estado de referéncia que pode
ser descrito matematicamente pode ser importante para o controle adequado do
processo.

Supde-se entdo que se o EJF for corretamente equacionado relacionando
propriedades do leito de particulas com as dimens@es do equipamento, este estado pode
determinar a velocidade do gas fluidizante para o leito, garantindo a circulacdo e
agitacdo do leito adequada para 0 processo, e a abertura de particdo maxima que garante
a melhor circulacdo de particulas.

O objetivo desta etapa do trabalho é avaliar o potencial do EJF para a
determinacdo da velocidade do gas fluidizante necessaria para atender os critérios de
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fluidizacdo, assim como a determinagdo da abertura de particdo que pode ser a mais
apropriada a uma operacao de recobrimento.

De acordo com a literatura (RB item 2.5.4) a selecdo de valores apropriados de
velocidade do gés fluidizante e da altura de particdo, aliadas a taxa apropriada de
atomizacdo da suspensdo podem favorecer a qualidade do recobrimento. A
inflexibilidade do EJF mediante varia¢Ges na velocidade do gas fluidizante € utilizada
na determinacdo destes parametros. Antes da elevacao do tubo interno, a velocidade do
gas fluidizante é levada até um valor ligeiramente superior a velocidade minima de
fluidizacdo (Ums). A velocidade total é entdo determinada pela redugdo da velocidade
inicial até o EJF colapsar, desta forma pode-se definir U como a minima velocidade de
fluidizagdo para um leito fluidizado com tubo interno que possui as caracteristicas do
EJF (fonte de baixa altura e estavel com fluidizacdo da zona anelar). E importante
ressaltar que o equacionamento que se segue estd associado somente ao tipo de
equipamento desenvolvido.

3.3.2.1. Velocidade total do gas fluidizante e abertura de particdo no EJF

Uma relacdo importante entre a velocidade total de ar fluidizante e a abertura de
particdo maxima no EJF observadas nos resultados dos ensaios qualitativos deve ser
considerada para guiar os critérios de elaboracdo das equacdes para a determinacdo da
velocidade total de gas fluidizante e abertura de particdo. A velocidade total no EJF s6 é
maior que a velocidade minima de fluidizacdo do mesmo leito de particulas devido a
existéncia da zona de arraste, pois 0 gas que escoa atraves da zona de arraste deve
arrastar as particulas que entram para esta zona e ainda superar a resisténcia
proporcionada pelo tubo interno.

A maior altura do leito na zona anelar aumenta a resisténcia ao escoamento de gas
por esta zona e converte o gas fluidizante para a zona de arraste; a maior altura do leito
na zona anelar proporciona ainda maior peso que forca a entrada de particulas para a
zona de arraste. A resisténcia da zona anelar e o desvio do gas fluidizante estabilizam o
EJF a baixas vazdes. logo, o aumento da altura do leito na zona anelar permite maior
reducdo da velocidade inicial do gés fluidizante desde que as aberturas de particdo
obtidas ndo variem com a altura do leito. Entretanto, o que também se observa é que a
abertura de particdo obtida é maior quando a altura inicial do leito na zona anelar é
aumentada justamente devido a estabilidade proporcionada pelo peso do leito. Com a
possibilidade de maior abertura de particdo, a entrada de ar para a zona anelar é entéo
facilitada ndo permitindo maior reducéo da velocidade inicial.

A maior abertura de particdo proporciona a entrada de maior quantidade de
particulas para a zona de arraste favorecendo o maior aproveitamento das gotas de
liquido atomizadas evitando-se perdas de material encapsulante; por isso, neste trabalho
considera-se que a maior abertura de particdo tem prioridade em relacdo a menor
velocidade total de ar fluidizante. A partir da relagdo entre a velocidade total e a
abertura de particdo maxima descritas, duas equacdes foram propostas para analisar a
relacdo entre estes parametros e o tamanho das particulas e dimensdes do equipamento:

NCATAR.
Umf_ch H (eq 3.1)
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Com:

U = velocidade total de ar fluidizante;
Ut = velocidade minima de fluidizacéo;
hmax = abertura de particdo maxima;

dp = didmetro médio das particulas;

D; = didmetro do tubo interno;

D. = diametro da coluna;

H = altura do leito de particulas;

L = comprimento do tubo interno;

ki = constante adimensional;

k, = constante (L™).

As equagbes 3.1 e 3.2 foram propostas a partir das observacdes experimentais
qualitativas com o estado jorro-fluidizado, quando foram elaborados ensaios para
diferentes condicdes de operacéo.

A equacdo 3.1 mostra que a velocidade total do ar fluidizante necessaria para se
alcancar o EJF é maior que a velocidade minima de fluidizagdo na proporcéo de k;
devido a presenca da zona de arraste representada nesta equacdo pela relacdo (D¢D.),
que também pode ser influenciada pela altura do leito na zona anelar representada pela
relagdo (H/L;). Na equacéo 3.2, hyax é diretamente proporcional ao didmetro da particula
e a altura do leito como se comprova com resultados experimentais. A forma preliminar
destas equac0es foi elaborada para que as duas possam ser testadas no equipamento de
maior escala construido a partir dos resultados da fase 1.

Os experimentos sdo realizados para se obter o valor da constante k; e k, mediante
variacdes nas relagbes (D¢/Dc), (H/L;) e propriedades das particulas. Dois pontos sdo
usados para cada relacdo: (D#/D¢) = 0,32 e (Di/D.) = 0,54; H/L; = 0,5 e H/L; = 0,8 (50%
e 80% do comprimento do tubo interno respectivamente). Trés tipos de particulas foram
utilizados nestes ensaios: Chenopodium quinoa com d, = 1,25 mm e U = 52,83 cm/s;
PEBDcom d, = 3,75 mm e Upys = 92,45 cm/s; Bolinas bollium bollium com d, = 3,55
mm e Ups = 125,33 cm/s.

3.3.2.2. Quedas de pressao no EJF.

O estudo da variagéo de presséo no EJF foi inserido neste trabalho como forma de
analisar o potencial do que pode ser uma possibilidade importante do EJF; a relacdo
entre as quedas de pressdo nas zonas de arraste e anelar existentes neste estado. Uma
definicdo adequada da relacdo entre as quedas de pressdo na zona de arraste e anelar
(APp e APA) pode ser reproduzida no recobridor que possui maior escala. Tais
parametros tém importancia no dimensionamento dos compressores.

Uma compreensdo do fendmeno de escoamento em cada zona pode indicar como
as variaveis se relacionam. Do contrario como ocorre com a velocidade de fluidizacédo e
com a abertura de particdo, a simples observacdo do EJF ndo pode fornecer a percepgédo
de como estas variaveis se relacionam.
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Ensaios qualitativos foram realizados mediante a variacdo da dimenséo do tubo
interno e altura do leito apenas para verificar o comportamento das pressoes tal como
foram realizadas com a velocidade de ar fluidizante e abertura de parti¢cdo. Supde-se que
0 APa é diretamente proporcional a quantidade de particulas na zona anelar. O APp
aumenta para a a maior concentracdo de particulas na zona de arraste. A partir da forma
preliminar atribuida a relacdo entre a velocidade de fluidizacdo e as dimensdes do
equipamento que tem como referéncia a velocidade minima de fluidizacéo sugerida pela
equacdo 3.1, pode-se supor que as quedas de pressdo na zona anelar e de arraste podem
ter uma relagcdo semelhante com uma propriedade similar a Uy para o leito fluidizado
que € a queda de pressdo na minima fluidizacdo (APmf). O APys em um leito fluidizado
varia com a altura do leito, deste modo o APy utilizado para os calculos foi aquele que
o leito possui quando este se encontra sem o tubo interno.

AP, D
=k, =< |H
AP_ 3( D, J (eq 3.3)
AP, D
2% k[ Ze
AP_ 4[ D, j (eq 3.4)
Com:

APp = Queda de pressdo na zona de arraste;

APA = Queda de presséo na zona anelar;

AP ¢ = Queda de pressdo na minima fluidizacgéo;
D; = Diametro do tubo interno;

D. = Didmetro da coluna;

H = Altura do leito de particulas;

L = Comprimento do tubo interno;

ks = constante de proporcionalidade (L™);

ks = constante de proporcionalidade (L™).

Os experimentos sdo realizados para se obter o valor da constante ks e ks mediante
variagbes nas relagBes (Di/D.), (H/L;) e propriedades das particulas. Dois pontos sao
usados para cada relacdo: (D#/D¢) = 0,32 e (Di/D.) = 0,54; H/L; = 0,5 e H/L; = 0,8 (50%
e 80% do comprimento do tubo interno respectivamente). Trés tipos de particulas foram
utilizados nestes ensaios: Chenopodium quinoa com d, = 1,25 mm e Upys = 52,83 cm/s;
PEBD com d, = 3,75 mm e Ups = 92,45 cm/s; Bolinas bollium bollium com d, = 3,55
mm e Ups = 125,33 cm/s.

3.3.3. Experimentos de recobrimento

Os experimentos de recobrimento sdo efetuados no equipamento construido com
dois objetivos: avaliar a efetividade do padrédo fluidodinamico que serviu de base para o
projeto do recobridor e determinar uma vazao de liquido adequada para as condic6es de
operagdo do processo. Neste trabalho as condicdes de operacdo que devem ser
determinadas para o0 processo sdo: a velocidade total de fluidizacéo do gas, a abertura de
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particdo e a vazdo de liquido que nédo proporciona agregacao e colapso do leito. O EJF
pode proporcionar uma taxa de circulagdo as particulas que é sempre funcdo das
propriedades elementares do leito que interagem com o equipamento definindo a
velocidade do ar fluidizante e abertura de particdo através das equacfes sugeridas. A
taxa de circulacéo das particulas associada a uma determinada vazao de liquido define a
taxa de crescimento das particulas sob alimentacéo continua de um determinado tipo de
suspensdo encapsulante. Desta forma o EJF também pode servir de base para a
determinacdo da taxa de crescimento da particula.

3.3.3.1. Vazdo de encapsulante

O excesso de encapsulante proporciona a adesdo das particulas devido a
viscosidade da suspensdo injetada; a vazdo de encapsulante mais adequada deve ser
ajustada, sempre que possivel, para um material de qualquer viscosidade. Os ensaios de
recobrimento enfocaram a melhor forma de evitar o problema da aglomeragdo a partir
da vazdo de liquido tendo em vista o padrdo de escoamento das particulas ja
estabelecido a partir dos resultados obtidos da fase 1 e 2. Estes ensaios foram realizados
no recobridor construido a partir dos resultados da fase 1.

De acordo com a literatura (RB item 2.5.4) pode-se considerar que a aglomeragéo
que ocorre devido a taxa de atomizacdo, pode ser eliminada com a determinacdo de uma
vazdo limite para o material atomizado. Esta vazdo limite varia de acordo com as
propriedades do material encapsulante (viscosidade ou concentracdo) e das particulas
(didmetro e densidade). O objetivo primério da determinacdo desta vazdo limite é
alcancar um processo estavel, isto €, sem agregacdo e colapso da fluidizacdo. A
vantagem é a possibilidade de prolongar o tempo de operacdo até alcancar qualquer
especificacdo para a espessura da camada encapsulante. Neste trabalho, o critério
essencial de determinacdo da vazdo adequada consiste na determinacdo da vazéo de
encapsulante que tem sua secagem facilitada nas condi¢des de temperatura e vazdo de ar
de fluidizacéo estipuladas para o processo.

Quando a suspensdo encapsulante é injetada em um processo de recobrimento a
uma determinada temperatura, as gotas atomizadas perdem o solvente que é volatilizado
devido as condicBes de operacdo (temperatura e vazao do ar fluidizante), e o material
encapsulante se adere na superficie das particulas. Quando as gotas atomizadas séo
muito pequenas (Figura 3.4) estas podem secar-se antes de aderirem-se a superficie das
particulas contribuindo, desta forma, para a perda de material encapsulante (RB item
2.5); quando as gotas sdo muito grandes, estas possuem uma baixa capacidade de
secagem em relagdo as gotas menores quando formam filme, podendo contribuir para a
agregacdo das particulas. A economia de material encapsulante também é relevante;
gotas excessivamente grandes de encapsulante podem produzir espessuras de filme
acima das requeridas.

De acordo com a literatura a temperatura selecionada para o processo deve ser
ligeiramente superior a temperatura de transicdo vitrea do agente encapsulante (RB item
2.5.3). Neste trabalho o controle da temperatura ndo foi possivel. As temperaturas
selecionadas para 0 processo sdo as mesmas para todos os ensaios considerando-se que
a viscosidade da solucdo ndo varia para os diferentes ensaios.

O efeito da vazdo de encapsulante sera avaliado sob dois aspectos: o primeiro
analisa a secagem da suspensdo quando forma o filme e sua capacidade de superar as
interacdes viscosas que formam pontes de liquido entre as particulas recobertas; o
segundo analisa o efeito destas interagdes viscosas na variacdo da queda de pressao do

32



ar fluidizante na zona anelar e a possibilidade de se ter uma aplicacao pratica para esta
variagao.

Os ensaios se dividiram em duas etapas: a primeira utilizando somente solvente
puro (agua) e a segunda utilizando a suspensao preparada com o solvente e o agente
encapsulante. Os primeiros ensaios se constituiam em injetar o solvente puro atraves do
atomizador no leito de particulas em fluidiza¢do. O ar fluidizante, a uma determinada
temperatura e vazao, promove a secagem das gotas de solvente atomizadas. Uma vazéo
excessiva de solvente puro apresenta baixa secagem e, nestas condigOes, parte do
liquido se acumula gradativamente na zona anelar do leito levando, em pouco tempo, ao
colapso da fluidizacéo.

Vérias vaz@es de solvente puro foram testadas até se encontrar uma vazao limite,
isto é, a vazdo maxima que permite a fluidizacdo estavel do leito de particulas sem o
acumulo de solvente no leito e posterior aglomeracdo. Em uma segunda etapa foram
testadas diferentes vazbes de suspensdo encapsulante com o objetivo de determinar a
vazdo que ndo proporciona agregacdo e colapso da fluidizacdo, pois a principio, o
solvente presente na suspensdo tem, nesta vazdo, sua secagem efetiva evitando a
agregacao das particulas.

Durante estes ensaios a queda de pressdo na zona anelar foi constantemente
monitorada para se verificar alguma variacdo devido a resisténcia do leito a passagem
do ar consequiente das interacBes viscosas entre as particulas. Neste caso a varia¢do na
queda de pressdo pode sinalizar a agregacao nas proximidades do colapso e promover
uma alternativa para o caso de uma alimentacdo continua de liquido ndo ser viavel, pois
nas proximidades do colapso, a alimentagdo poderia ser interrompida para permitir a
secagem do filme aderido as particulas durante algum tempo.

gotas
atomizadas

Particula SSS

O sss. -

(a) (b) (c)

Figura 3.4— Representacdo do fenbmeno de adesdo das gotas sobre a superficie das
particulas: (a) recobrimento com gotas pequenas; (b) recobrimento com gotas grandes;
(c) atomizacao de solvente puro.
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4. RESULTADOS EXPERIMENTAIS
4.1. Estudos fluidodinamicos I
4.1.1.Estudo preliminar nas configuragdes de processo

As curvas de aeracdo obtidas para as trés configuracdes estdo representadas na
Figura 4.1. Pode-se observar que a aeracdo da zona anelar aumenta com 0 aumento da
vazdo total de ar fluidizante. A presenca do tubo interno no leito de jorro (LJ) provocou
uma reducdo significativa da aeracdo na zona anelar, pois o tubo concentra o
escoamento de ar na zona de arraste. Em vazdes de ar na faixa de 3,7 x 10 m*sa 5,3 x
10 m%/s, o leito fluidizado Wurster (LFW) apresentou menor aeragdo da zona anelar do
que LJ possuindo aparentemente a mesma aeracdo que o leito de jorro com tubo interno
(LJT).
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35,0
300 | *
* T
~ 25,0 - 2
(@]
T z x
E 20,0 N F3 . ]I: - LJ
pt * « LJT
s 150 - = £
o~ = & A LFW
Q10,0 - =
*
5,0 -
0,0 T T |
0,000 0,002 0,004 0,006
Vazao de ar (m*/s)

Figura 4.1 — Resultados dos ensaios de fluidodindmica em velocidades do ar acima da
velocidade minima de jorro: LJ-Leito de Jorro convencional; LJT-Leito de Jorro com
tubo interno; LFW-Leito fluidizado Waurster.

A aeracdo da zona anelar no LJT ocorre apenas pela abertura de particdo, porém
no LFW esta aeracdo ocorre também pela area do distribuidor de ar que corresponde a
zona anelar, por isso supde-se primariamente que a aeracdao na zona anelar do LFW é
maior que a aeracdo do LJT devido a contribuicdo do distribuidor. A semelhanca de
perfil pode estar indicando que a aeracgdo da zona anelar no LFW pode estar ocorrendo,
neste caso, principalmente pela abertura de particdo com pouca contribuicdo da area do
distribuidor que corresponde a zona anelar. Uma vez que o distribuidor permite maior
escoamento de ar pela zona de arraste, a presenca de particulas na zona anelar pode
estar forcando o ar a escoar preferencialmente pela zona de arraste reduzindo a presséo
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de escoamento sobre a area que corresponde a zona anelar. Este escoamento
preferencial pode estar possivelmente distorcendo a proporgédo de area para distribuicéo
de escoamento definida no projeto do distribuidor. Assim, a entrada de ar para a zona
anelar pode estar ocorrendo principalmente pela abertura de particdo.

Com objetivo de avaliar a tolerancia das configuracdes de processo a interagdes
viscosas entre as particulas, estas foram submetidas ao processo de recobrimento. A
injecdo de liquido encapsulante era feita por baixo atraves de um tubo de 1 mm de
diametro, inicialmente a uma vazédo de 0,006 ml/s de encapsulante. Nesta vazao os trés
leitos operavam com estabilidade, isto €, sem colapso da fluidizacdo. O recobrimento
das particulas a esta vazdo era muito precario; uma baixa fracdo de particulas
apresentava pouca formacgdo de recobrimento em sua superficie. A vazdo de
encapsulante entdo foi elevada até 0,07 ml/s. Nesta vazdo, apesar das interacdes
viscosas serem mais elevadas as particulas apresentaram superficie colorida indicando a
ocorréncia de recobrimento.

A presenca do tubo interno no leito de jorro (LJT) melhora o padrdo de
escoamento das particulas, entretanto parece colaborar para a baixa estabilidade do
leito; a freqliente adesdo de particulas na superficie interna do tubo provocava tendéncia
a estagnacdo de particulas no interior do tubo. Mesmo com o aumento da vazdo de ar
jorrante a estabilidade do leito ndo foi atingida com uma alimentacdo continua de
encapsulante na vazédo de 0,07 ml/s. O LFW apresentou a mesma sensibilidade a vazéo
de encapsulante que o LJT, porém verificou-se também que uma certa quantidade de
particulas ndo participava do ciclo de recobrimento permanecendo estagnadas na zona
morta do LFW. A configuracdo de processo que apresentou maior estabilidade mediante
0 aumento da vazdo de encapsulante foi o Leito de Jorro (LJ), a maior turbuléncia das
particulas evitou tanto que as particulas se aglomerassem quanto o colapso do leito.
Assim o Leito de Jorro tanto apresenta maior aeracdo na zona anelar quanto maior
estabilidade durante o processo de recobrimento com material encapsulante viscoso em
comparacdo ao leito de jorro com tubo interno (LJT) e o leito fluidizado Wurster
(LFW). Esta estabilidade se deve ao maior atrito proporcionado pela interagdo entre as
zonas de arraste e anelar no leito de jorro, isto é, no processo de recobrimento, a
desagregacao de particulas ocorre principalmente nesta interface; entretanto o atrito
entre as particulas na interface pode contribuir para a quebra do recobrimento aderido
sobre a superficie das particulas.

A presenca do tubo interno separando as duas zonas evita o atrito na interface
contribuindo para a preservacdo e compactacdo do recobrimento formado sobre as
particulas desde que a velocidade de fluidizacdo ndo seja excessiva. Uma configuracdo
que possui agitacdo que favoreca a desagregacdo aliada a presenca do tubo interno para
a compactacdo parece ser a configuracéo ideal.

O EJF parece oferecer tais caracteristicas. A partir de experimentos qualitativos
realizados com o estado jorro-fluidizado pode-se observar algumas caracteristicas que
podem ser utilizadas na formulacdo da metodologia que determina as condicGes de
operacdo do processo de recobrimento com o objetivo de garantir a qualidade do
produto final. Uma caracteristica importante observada no EJF que pode ser utilizada
para este fim é que este estado é inflexivel a variacGes de velocidade do gés fluidizante,
isto é, a fonte permanece na mesma altura e a zona anelar permanece fluidizando, em
uma determinada faixa de variacdo da velocidade do ar; abaixo e acima desta faixa de
velocidade o EJF perde seu padrdo fluidodindmico. Quanto maior é a velocidade
minima de fluidizacdo do leito de particulas, maior é a velocidade total do gas
fluidizante necesséria para alcancar o EJF. Quanto maior é o didmetro da particula
maior € a abertura de particdo maxima alcancada.
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O LJ possui tanto maior aeracdo na zona anelar quanto maior estabilidade durante
0 processo de recobrimento que as configuragdes de processo LJT e LFW. A aeragéo da
zona anelar do EJF pode ser similar a do LJ em sua capacidade de superar a agregacao.
A aeracdo na zona anelar do LJ foi comparada a do EJF pela tomada de presséo P2.
Pode-se verificar na Figura 4.2. que a zona anelar do LJ possui maior aeracéo que o EJF
na abertura de particdo maxima, principalmente porque o tubo interno concentra
escoamento de ar através da zona de arraste. Mesmo com a intensa agitacdo das
particulas na zona anelar, a quantidade de ar que esta zona do EJF recebe ndo é similar a
zona anelar do LJ. O compartilhamento de ar entre a zona de arraste e a zona anelar,
que é uma caracteristica do LJ ndo existe no EJF, devido a presenca do tubo interno.
Deste modo, a zona anelar deste estado possui uma agitacdo mais suave. Uma agitacao
suave pode contribuir para a desagregacdo das particulas sem danificar o filme aderido
sobre sua superficie.
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Figura 4.2— Comparacao entre a pressao de aeracdo do leito de jorro e o estado jorro-
fluidizado.

A aeracdo na zona anelar do EJF também foi comparada a aeracdo na mesma zona
do LFW. Para os dois valores de (H/Lt) utilizados a altura da tomada de pressdo foi
mantida constante e a comparacao € feita entre as aberturas de particdo maximas do EJF
em relacdo a diferentes aberturas de particdo do LFW. Na Figura 4.3 as medidas foram
feitas para 0o EJF emh =6 mm e o LFW em h = 9 mm, 17mm e 27 mm. Pode-se
observar, neste caso, que o perfil de aeracdo foi igual para as trés aberturas de particao.
Pode-se verificar que as duas aberturas de particdo do LFW sdo maiores que a abertura
de particdo méaxima do EJF indicando que o ar fluidizante responséavel por esta aeracéo
no EJF passa pela area do distribuidor que corresponde a zona anelar, pois a aeracdo no
EJF em h = 6 mm é similar a aeracdo do LFW em aberturas de particao superiores. Tal
resultado sugere que a aeracdo do EJF pode ser maior que a aeragdo do LFW, entretanto
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observa-se na Figura 4.4 em (H/Lt) = 0,8 que mesmo em aberturas de particdo iguais
para o EJF e LFW a aeracdo parece ser similar. Esta semelhanca indica que a tomada de
pressdo P2 pode néo estar sinalizando as diferencas de vazao entre as zonas anelares de
duas configuragGes com tubo interno. Portanto, medidas de queda de pressdo foram
efetuadas para a verificacdo das diferencas de aeracao.
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Figura 4.3 — Comparacéo entre a presséo de aeracdo do estado jorro-fluidizado e leito
fluidizado Wurster em duas diferentes aberturas de parti¢cdo para (H/Lt) = 0,5 (a altura
do leito é 50% do comprimento do tubo interno).
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Figura 4.4 — Comparacao entre a pressdo de aeracdo do estado jorro=fluidizado e leito
fluidizado Wurster em trés diferentes aberturas de parti¢do para (H/Lt) = 0,8 (a altura do
leito € 80% do comprimento do tubo interno).
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Figura 4.5 — Comparacao entre as quedas de pressao na zona anelar do estado jorro-
fluidizado e o leito fluidizado Wurster em duas diferentes aberturas de particdo para
(H/Lt) =0,5.

De acordo com a Figura 4.5 a queda de pressdo na zona anelar aumenta com o
aumento da vazdo, tanto no EJF quanto no LFW. A regido da curva em que as pressoes
séo constantes corresponde a transi¢éo entre o leito fixo e o jorro estabelecido para o
LFW. Pode-se observar que entre as vazdes de 3 x 10° m%s e 5 x 10° m*/s o0 AP, do
EJF é maior que 0 AP, do LFW, pois a baixas vazdes de ar, a zona anelar do leito
fluidizado Wurster (LFW) € um leito fixo e ainda ndo atingiu sua maxima queda de
pressdo caracteristica da minima fluidizacdo como ocorre no EJF. Se a zona anelar do
LFW ndo atingiu sua méxima queda de pressdo caracteristica da minima fluidizag&o,
entdo se pode concluir que a aeracdo na zona anelar do LFW é menor que a aeracao na
mesma zona do EJF em vazdes iguais de ar fluidizante total.

A maior aeracdo na zona anelar do EJF pode contribuir para a agitacdo das
particulas estagnadas na zona morta. A maior aeracdo desta regido pode proporcionar
uma mistura que favorece a recirculacdo das particulas estagnadas.

Os resultados obtidos das medidas de queda de pressdo demonstram claramente
que esta agitacdo ocorre na zona anelar, entretanto a pressao na base da zona anelar (P1)
também foi medida como forma de confirmar estes resultados. Pode-se observar na
figura 4.6 que a partir de 3 x 10° m%/s o jorro é estabelecido no LFW com abertura de
particao
h =9 mm e possui aeracdo menos significativa que o LFW com h = 27 mm; as aeracdes
do EJF e LFW com h = 17 mm nessa faixa de vazdo sdo similares e intermediérias.
Com uma abertura de particdo mais elevada uma quantidade maior de particulas entra
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para a zona de arraste elevando a queda de pressao nesta zona, a maior queda de pressao
na zona de arraste favorece o escoamento de ar para a zona anelar contribuindo ainda
mais para a aeracdo desta zona. Desta forma a recirculacdo de particulas estagnadas na
zona anelar do LFW pode ser favorecida para altas aberturas de particdo. A Figura 4.7
mostra um comportamento similar para (H/Lt) = 0,8. A auséncia de pontos para o EJF
na regido do leito fixo é devido ao fato de as medidas para esta configuracdo de
processo sO serem efetuadas a partir da reducéo da vazéo até o colapso do EJF.

Pressdo manométrica na zona anelar
140 -
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— tE
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T x iz « LFWh=9mm
80 x3 s LFEW h=17 mm
= L E EE
5 60 - !III A LFWh=27 mm
c I
j o o EJFh=6 mm
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Figura 4.6 — Comparacéo entre as pressdes de aeracdo P1 (nas proximidades da zona
morta) do estado jorro-fluidizado e leito fluidizado Wurster em trés diferentes aberturas
de particdo para (H/Lt) =0,5.
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Figura 4.7 — Comparacdo entre as pressdes de aeracdo P1 (nas proximidades da zona
morta) do estado jorro-fluidizado e leito fluidizado Wurster em trés diferentes aberturas
de particdo para (H/Lt) =0,8.

4.1.3. Conclusdo de estudos fluidodinamicos |

Os estudos preliminares foram realizados na instalacdo basica para,
preliminarmente, se conhecer as propriedades fluidodindmicas bésicas do leito de
particulas em jorro ou fluidizacdo. O conhecimento destas propriedades é necessario no
desenvolvimento de um padrdo fluidodindmico adequado que pode ser utilizado em um
processo de recobrimento. De acordo com a literatura, a aglomeracdo € um dos maiores
problemas do recobrimento de particulas e é ocasionada principalmente por uma vazéao
excessiva de liquido encapsulante injetada no sistema. De acordo com literatura, o
ajuste da temperatura do processo, para facilitar a secagem do recobrimento e evitar
aglomeracéo, é feito em funcdo da temperatura de transicdo vitrea do polimero. Além
do ajuste de temperatura, um padrdo fluidodindmico adequado pode auxiliar na
supressdo da aglomeracao.

O leito de jorro (LJ), o leito de jorro com tubo interno (LJT) e o leito fluidizado
Wurster (LFW) foram as configuracdes de processo inicialmente avaliadas. De acordo
com os resultados pode-se observar que o leito de jorro (LJ) possui maior aeragéo e
estabilidade no processo de recobrimento que o LJT e LFW, porém a interface
caracteristica desta configuracdo pode contribuir para a quebra do recobrimento aderido
sobre a superficie das particulas. De acordo com a literatura, a presenca do tubo interno
no leito de jorro é importante, pois favorece a compactacdo da superficie do
recobrimento. A zona anelar do EJF ndo possui maior aeracdo que a zona anelar do leito
de jorro (LJ) devido principalmente a auséncia de tubo interno que separa as zonas de
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arraste e anelar no EJF, entretanto este possui agitacdo mais suave na zona anelar que
pode contribuir para evitar a agregacdo sem danificar o filme aderido nas particulas
possuindo ainda o tubo interno para melhorar a qualidade do recobrimento. O EJF
possui ainda, maior aeracdo que o LFW e possui agitacdo da zona anelar que pode
proporcionar uma mistura que evita a estagnacao de particulas na zona morta.

A partir das conclusGes obtidas nesta fase, o equipamento construido para o
recobrimento foi o leito de jorro-fluidizado cuja base € a caracteristica fluidodindmica
do EJF que possui 0s requisitos basicos para uma operacdo de recobrimento bem
sucedida. O processo de recobrimento de particulas envolve a determinacdo de
condicdes de operacdo tais como: vazao de ar fluidizante, abertura de particdo e vazédo
de liquido encapsulante. A determinacdo da vazdo de ar fluidizante e abertura de
particdo podem ser obtidas do EJF desde que este seja corretamente equacionado.

4.2. Estudos fluidodinamicos 11

Nesta etapa do trabalho, a determinacdo da velocidade do gas para a fluidizacdo
do leito de particulas e a abertura de particdo para o processo, que no EJF, € funcdo do
tamanho da particula foram analisadas devido a possibilidade do EJF oferecer tais
informacgdes. A partir das avaliagfes qualitativas da Fase 1, sabe-se que estes
parametros estdo relacionados entre si, isto €, a maior altura do leito na zona anelar
estabiliza o EJF e permite a maior elevacdo do tubo interno. A maior altura do leito na
zona anelar pode proporcionar uma maior resisténcia ao escoamento de ar por esta zona
que afeta a relacdo entre as quedas de presséo nas duas zonas, entdo o potencial do EJF
de fazer previsdo das quedas de pressdo também foi avaliado. Estas trés informacdes sdo
discutidas separadamente, mas a relacao entre elas faz parte da discusséo dos resultados.

4.2.1. Velocidade total de ar fluidizante e abertura de particdo no EJF

De acordo com as consideracgdes feitas para este trabalho, a abertura de particéo
tem prioridade em relacdo a velocidade de fluidizacdo, por isso antes da reducdo da
velocidade inicial no procedimento para o EJF, o tubo interno foi elevado até a maxima
abertura de particdo que € sinalizada pela reducdo da altura do jorro e fluidizacdo da
zona anelar. Pode-se observar na Tabela 4.1 que a abertura de particdo maxima néao
varia para valores de (D¢/D;) = 0,54, indicando a principio que quando a area que o tubo
interno ocupa é maior que 50% da area total da coluna (se¢do transversal), 0 peso do
leito na zona anelar ndo exerce influéncia na estabilizacdo do EJF, ndo permitindo uma
elevacdo maior do tubo interno com o aumento da altura do leito. A abertura de parti¢do
varia apenas com a altura do leito quando (D¢/D.) = 0,32, que corresponde a uma fracao
menor que 50% da &rea total da coluna, indicando que neste valor o peso das particulas
é efetivo na estabilizacdo do EJF, permitindo maior elevacdo do tubo interno com o
aumento da altura do leito.
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Tabela 4.1 - Aberturas de particdo obtidas
experimentalmente e os valores de k, obtidos com a

equacao 3.2.
Pimax (MM) £
Particulas (D¢D)*(H/Ly) 0,1% ko

0,32*0,5 6 0,0219
dp1 = 1,25 mm 0,32*0,8 8 0,0183
Umr = 52,83 cm/s 0,54*0,5 6 0,0371
Qmi =10538,32 L ™) 08 6 0,0232
0,32*0,5 10 0,0122
dp2 = 3,75mm 0,32*0,8 15 0,0114
Uns = 92,45 cm/s 0,54*0,5 10 0,0206
Qnr=1844156 LI 7 0 /p g 10 0,0129
0,32*0,5 10 0,0129

dpz = 3,55 mm *
Unr e 125 33 emis 0,32*0,8 15 0,0121
Qut = 25000,33 L/h 0,54*0,5 10 0,0218
0,54*0,8 10 0,0136

Pode-se observar que a abertura de particdo é diretamente proporcional a altura do
leito de particulas e ao didmetro da particula; os valores de abertura de particdo obtidos
praticamente ndo sdo afetados pela pequena diferenca de didmetro entre as particulas
dp, e dps, implicando na retirada do termo H da equacdo 3.2 para (D/Dc) = 0,54. Deste
modo a constante k, assume valores que dependem do valor de (Di/D.) na equacéo 3.2.
Neste trabalho, considera-se o valor da constante como a média dos valores para cada
altura de leito (Tabela 4.2).

Tabela 4.2 — VValores médios de k, obtidos
a partir da equacao 3.2.

Particulas ko

Diametros (Dt/Dc) = 0,32 (Dt/Dc) = 0,54
dp;=1,25 mm 0,0201 0,0302
dp,= 3,75 mm 0,0118 0,0168
dpz = 3,55 mm 0,0125 0,0177

Quando a abertura de particdo alcanca seu valor maximo no EJF, a velocidade
inicial pode ser gradativamente reduzida até o colapso para a determinacdo de U. Os
resultados estdo representados na Tabela 4.3. A velocidade do gas fluidizante é
diretamente proporcional ao didmetro do tubo interno.
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Tabela 4.3 — Velocidades de fluidizagdo obtidas no EJF e
valores de k; a partir da equagéo 3.1.

Particula (D¢D)*(H/L1) U (cm/s) £ 1% ky
0,32*%0,5 74 4,375
dp1 = 1,25 mm 0,32*0,8 69 4,062
Uns = 52,83 cm/s 0,54*0,5 115 4,028
Qums = 10538,32 L/h 0.50%0.8 11 3889
0,32*%0,5 119 4,018
dp2 = 3,75 mm 0,32*0,8 112 3,795
U = 92,45 cm/s 0,54*0,5 216 4,318
0,32*0,5 165 4,125
dps =3,5mm 0,32*0,8 150 3,750
Ums = 125,33 cm/s 0,54*0,5 286 4,222
Qe =25000.33 LN o5 g 231 3,407

Pode-se considerar que para alturas de leito maiores, a resisténcia que as particulas
da zona de anelar oferecem no EJF, favorece o escoamento de ar pela zona de arraste e
proporciona maior peso do leito na zona anelar que facilita a entrada de particulas para a
zona de arraste, por isso uma altura maior do leito na zona anelar estabiliza o EJF para
uma redugdo maior da vaz&o. Esta estabilidade favorece a obtencéo de valores maiores
de abertura de particdo. Como se pode observar na Tabela 4.3, que as velocidades
obtidas sdo menores que as velocidades obtidas com altura de leito menor devido a
estabilidade, provocando a diferenca entre os valores de kj. Tal variacdo da constante
sera desprezada e k; serd a média aritmética de todas as constantes obtidas, entao:

—~+{2]
— =4 — (eq. 4.1)

4.2.2. Quedas de pressdo no EJF.

A quedas de pressdo nas zonas de arraste e anelar eram medidas no EJF a uma
velocidade de fluidizacdo obtida pela equacdo 4.1. Na equacdo 4.1, U é a minima
velocidade para a fluidizagdo com tubo interno. A Tabela 4.4 mostra os valores de
queda de pressdo na minima fluidizagdo, na zona de arraste e na zona anelar para os trés
tipos de particulas utilizadas neste trabalho. O APn¢ varia com a altura do leito de
particulas, e os valores da Tabela referem-se aos APy calculados para as alturas dos
leitos quando estes ndo contém tubo interno (leito fluidizado), de modo que as equacdes
3.5 e 3.6 sdo similares a equacdo 3.1 e 3.2.

44



Tabela 4.4 — Quedas de pressdo na zona anelar e de arraste do EJF.

AP «(mmH;0) | AP5(mmH,0) | APA(mmH,0)

Particula (DJ/Do)*(HILy) +2% +20% +2%
0,32%0,5 26,4 20 29,5
Az = 1,25 mm 0,32*0,8 33,1 40 37,5
Unms = 52,83 cm/s 0,54*0,5 23,8 10 37,5
Qnr = 10538,32 L/h 0,54*0,8 29,1 20 40,0
0,32%0,5 41,1 15 50,0
dpz = 3,75 mm 0,32*0,8 43,6 25 44,5
Une = 92,45 cm/s 0,54*0,5 40,2 10 125,0
Qmi = 1844156 LIN 75 5100 g 42,1 17 140,0
0,32%0,5 66,0 15 84,0

dps = 3,55 mm *
ULe 12533 cms 0,32*0,8 69,3 25 70,0
Que = 25000,33 L/h | 0,54*0,5 64,7 10 117,5
0,54*0,8 67,3 17 115,0

Pode-se observar que os valores de APp sdo diretamente proporcionais a altura do
leito e inversamente proporcionais ao diametro do tubo interno. A semelhanca de
diametros entre as particulas dp, e dpz proporciona quedas de pressao similares na zona
de arraste para as duas particulas, isto se deve provavelmente ao aumento proporcional
da velocidade total de ar fluidizante e porosidade similares nesta regido para os dois
tipos de particulas.

Tabela 4.5- Valores das constantes das equacdes 3.3 e 3.4
respectivamente.

Particula (Dd/Do)*(H/Ly) Ks K,
0,32*0,5 0,00346 0,00511

dp1 = 1,25 mm *
UL 5283 cmis 0,32*0,8 0,00345 0,00324
Qns = 10538,32 L/h 0,54*0,5 0,00324 0,0122
0,54*0,8 0,00332 0,00622
0,32*0,5 0,00167 0,00556
dp2 = 3,75 mm 0,32*0,8 0,00163 0,00292
Ume = 92,45 cm/s 0,54*0,5 0,00192 0,0240
Qnr = 18441,56 L/h 0,54*0,8 0,00195 0,0160
0,32*0,5 0,00104 0,00582

dpz = 3,55 mm *
Unr s 125,33 cms 0,32*0,8 0,00103 0,00289
Quy = 25000,33 L/h | 0,54*0,5 0,00119 0,0140
0,54*0,8 0,00122 0,00825

De acordo com a Tabela 4.5 os valores de ks sofrem variacdes devido a variacdo
de APy, € ainda diminuem com o aumento da Ups. As quedas de pressdao obtidas na
zona anelar parecem mais desordenadas; para (D¢/D.) = 0,32 a queda de pressao na zona
anelar aumenta com a altura do leito para dpi, porém diminui para dp, e dps, para
(D#/D¢) = 0,54 os resultados s&o ainda mais desordenados, a AP ndo varia com a altura
do leito para dp;, aumenta com a altura do leito para dp, e diminui com a altura do leito
para dps. Entretanto pode-se observar que os valores de ks sdo da mesma ordem de
grandeza para os trés tipos de particulas. Para (D#/D;) = 0,32 a constante ks possui
valores aproximados nos dois valores de (H/L;) para os trés tipos de particulas
estudadas. N&@o obstante a desordem nos valores de AP a relacdo entre as constantes
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parece ndo ser totalmente desordenada. Entretanto somente a equacao 3.5 foi testada no
equipamento construido. Entdo ks = 0,00337 para as particulas dp1; ks = 0,00179 para as
particulas dp, e k3 = 0,00112 para as particulas dps.

4.3. Recobridor Leito de Jorro-Fluidizado (RLJF)

O equipamento recobridor foi construido para testar as equacdes que determinam
suas condi¢Oes de operacdo e para 0s ensaios de recobrimento. Este recobridor
doravante chamado (RLJF) foi desenvolvido a partir do principio do leito de jorro-
fluidizado com tubo interno cuja base é a caracteristica fluidodindmica do EJF; este
recobridor é de maior escala que a coluna utilizada para o EJF, porém as relacdes
proporcionais sdo iguais. Para que o jorro de particulas através da zona de arraste e
fluidizacdo das particulas na zona anelar se torne possivel, a base do equipamento
possui duas alimentacdes de ar distintas para a zona de arraste e zona anelar do leito.
Esta alimentacdo de ar dividida garante a estabilidade que uma alimentagé@o de ar ndo
pode oferecer ao EJF.

A construgéo deste recobridor foi considerada neste trabalho como o resultado das
investigacdes assim como a descricdo de materiais. A Figura 4.8b mostra a base do
equipamento com alimentagéo de ar diferenciada para as duas zonas. Na base do RLJF
o tubo central que alimenta ar para a zona de arraste tem a sua posicao ajustavel, desde a
entrada da base até o distribuidor de ar. Tal ajuste permite que o RLJF possa ser
adaptado e usado como RLFW (Leito fluidizado Wurster) a partir de utilizacdo de um
distribuidor de ar particionado caracteristico desta configuracéo de processo. O tubo que
alimenta ar atomizante e liquido encapsulante para o processo passa pelo interior deste
tubo de alimentacdo de ar para a zona de arraste como mostra a figura 4.8.b. O
distribuidor de ar do RLJF é feito de placa perfurada e possui um orificio de 1 cm de
didmetro no centro para o encaixe do atomizador. A placa é toda perfurada com
orificios de 1 mm, a zona de arraste que possui uma area de 16 cm? contém 120
perfuragdes e a zona anelar circundante possui 220 perfuragdes. O distribuidor do
RLFW (Wurster) é feito de placa perfurada na area que corresponde a zona anelar com
208 perfuracdes e uma tela de 20 mesh na area que corresponde a zona de arraste (16
cm?®) possuindo também um orificio para o atomizador. O distribuidor de placa
perfurada é normalmente utilizado em processos de recobrimento por ndo comprometer
a qualidade do recobrimento aderido a superficie das particulas. De acordo com a Figura
4.9.b o tubo de alimentacdo de ar para a zona de arraste pode ser posicionado de modo
que toca o distribuidor permitindo compartilhamento de ar apenas por cima do
distribuidor, porém se este tubo estiver a uma pequena distancia do distribuidor este
também permite compartilhamento de ar por baixo do distribuidor (figura 4.9.c). O tubo
de entrada de ar para a zona anelar é tangencial ao cilindro como mostra a Figura 4.9.c.
A entrada tangencial de ar tem o objetivo de proporcionar a homogeneizacao do ar que
fluidiza a zona anelar. O géas fluidizante deve perder sua rotacdo quando encontra o
distribuidor e o leito de particulas, desta forma, fluidizando homogeneamente a zona
anelar (figura 4.9.a). A base e a coluna cilindrica do RLJF foram construidas com tubo
PVC150 (15 cm de diametro), a altura total da coluna é de 1,15 m.

Com o objetivo de se observar a fluidizacdo, um periscopio foi inserido na parte
superior do cilindro permitindo a visualizacdo do leito por cima, mesmo durante a
fluidizacdo. Para auxiliar a medicdo da altura de leito de particulas e posi¢do do tubo
interno, uma janela acrilica com afericdo em escala milimétrica, foi colocada na lateral
do cilindro permitindo a visualizagdo da zona anelar e do interior do leito. Estes dois
visores devem ser capazes de informar a performance do processo durante todo o tempo
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de operacdo, tanto em relacdo a estabilidade da fluidizacdo quanto a incorporacdo de
material encapsulante no leito de particulas sinalizada por sua coloragdo. No RLJF, o
tubo interno pode ser elevado até a abertura de particdo desejada ou rebaixado até a
abertura de particdo inicial (o ideal é que este procedimento seja efetuado durante a
fluidizacdo) possibilitando uma abertura de particdo como variavel operacional, que néo
era uma possibilidade disponivel de acordo com a literatura.

Apos a construgdo do RLJF, alguns ensaios foram efetuados para verificar sua
funcionalidade. Os experimentos consistiam em verificar 0 comportamento da
fluidizacdo mediante o0 acionamento dos compressores de ar e a elevacdo do tubo
interno. Um leito de particulas de polietileno de diametro dy, = 3,75 mm foi carregado ao
equipamento preenchendo 80% da altura do tubo interno. O compressor para a zona de
arraste foi acionado e o tubo interno elevado até uma determinada abertura de particdo
ndo ocorrendo inicialmente arraste das particulas atraves do tubo interno. O arraste das
particulas s6 pode ser observado aliado a fluidizacdo da zona anelar ap6s o acionamento
dos compressores que alimentam gas fluidizante para a zona anelar e de arraste
simultaneamente; deste modo, somente o acionamento da vazdo total para a fluidizacdo
proporcionava o0 padrdo de escoamento de particulas desejado, devido ao
compartilhamento de gas fluidizante entre as duas zonas. Pode-se observar também que,
do modo que se previa, o ar para a fluidizagdo da zona anelar perdia sua rotagéo ao
encontrar o distribuidor e o leito de particulas, pois ndo se observava escoamento das
particulas na direcdo angular. Apds um jorro estabelecido e estdvel com visivel
fluidizacdo na zona anelar, o tubo interno era lentamente elevado para se observar as
caracteristicas da fluidizacdo. Para o leito de particulas de polietileno, o jorro colapsava
a uma determinada abertura de particdo maxima, ap0s esta distancia o leito podia ser
caracterizado como um leito fluidizado com tubo interno imerso de acordo com a figura
4.9.b. Este fato mostra que mesmo para alimentacdo de ar diferenciada existe uma
abertura de particdo méaxima para se obter um jorro estavel com circulagdo uniforme de
particulas. A jorro-fluidizacdo do leito de particulas podia ser restabelecida com o
abaixamento do tubo interno.
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Figura 4.8 — Representacdo das trés partes que constituem o RLJF: (a) a coluna que
possui periscopio e janela acrilica; (b) a base com alimentacdo de ar diferenciada; (c) a
tampa que permite ajuste da abertura de particdo por fora com saida para as tomadas de
pressdo. Onde D, = 14,8 cm;a=6,4cm; b=31cm; Dy=2,6 cm; D, =2,6 cm; D;=4,5
cm (diametro igual ao do tubo de alimentacdo central).

O recobridor possui quatro tomadas de pressao inseridas na coluna cilindrica com
distancia de 5 cm uma da outra para medir as quedas de pressdo na zona anelar, e duas
tomadas de pressao inseridas no tubo interno para medir a queda de pressdo na zona de
arraste em escala proporcional a coluna utilizada para o EJF. O RLJF utiliza dois
compressores diferentes para cada entrada de ar, uma alimentacdo de ar para arrastar as
particulas na zona de arraste e uma alimentacdo de ar para fluidizar as particulas na
zona anelar justificando as medidas de queda de pressdo em cada zona.
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Figura 4.9 — Representacdo das posi¢des do tubo de alimentagédo para
as diferentes configuracdes de processo: (a) Leito de jorro fluidizado
com tubo interno; (b) Leito fluidizado Waurster; (c) Leito Fluidizado.
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Figura 4.10-(a) Representacdo do escoamento de ar rotacional na
alimentacdo de ar para a zona anelar do leito de particulas em que o
escoamento perde a rotacdo, e representacao de troca de ar entre as zonas
através da altura de particdo quando h = hmax (leito de jorro fluidizado);
(b) Na altura de particdo h > hyax 0 leito é fluidizado com tubo interno
imerso (situacdo sem ciclo ordenado de particulas); (c) Representacao da
entrada tangencial para a alimentacdo de ar para a zona anelar.

De acordo com ensaios anteriores pode-se observar que um recobrimento
adequado sé seria possivel com a utilizagdo de um atomizador pneumatico que
pulveriza o liquido que € injetado no leito fluidizado. A figura 4.10 mostra o principio
de um atomizador pneumaético que foi utilizado.
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Figura 4.11-Representacdo do atomizador pneumatico
construido para os ensaios de recobrimento: (a) o corpo
do atomizador a o distribuidor de ar atomizante; (b) gotas

maiores com baixa vazdo de ar atomizante; (c) gotas
menores com alta vazédo de ar atomizante.

No atomizador, o ar que atomiza as gotas de liquido liberadas pelo tubo central
passa ao redor deste tubo. A injecdo de liquido é feita atraves de uma bomba peristaltica
e a injecdo de ar atomizante é feita com uma bomba de vacuo. A pressdo manométrica é
mantida constante na bomba de vacuo para produzir a maxima atomizacdo possivel,
assim, a vazdo do ar é constante. O aumento da vazdo de liquido encapsulante implica
em uma reducdo relativa de ar para a atomizacao reduzindo assim o tamanho das gotas
que séo liberadas pelo atomizador.

A instalagdo montada para o processo de recobrimento é mostrada na figura 4.11.
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Figura 4.12-Representacdo da instalacdo experimental utilizada ap6s a construgdo do
recobridor.

O suprimento de ar para a zona de arraste e zona anelar foi feito por dois
compressores radiais centrifugos de 4 HP e 7 HP respectivamente. A medida de vazéo
de ar para a zona de arraste foi feita através de um medidor de Venturi. A medida de
vazdo de ar para a zona anelar foi feita através de rotametro. A medida da temperatura
de ar foi feita através de termopares ligados a um registrador digital. Um controlador do
tipo proporcional integral (P1) controlava a temperatura do ar da zona de arraste.
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4.3.1. Velocidade total de ar fluidizante e abertura de particéo.

Os resultados obtidos no EJF foram testados no RLJF para verificacdo da
reprodutibilidade em maior escala das aberturas de particdo e velocidades de
fluidizacdo. A Tabela 4.6 mostra os resultados para as aberturas de particao:

Tabela 4.6 - Comparacao entre valores tedricos de
abertura de particdo obtidos a partir da equacdo 3.2 e
valores medidos.

hmax hmax
Particulas (DyD)*(H/Ly)| tedrico(mm) |medido(mm)+1%

d, = 1,25 mm 0,32*%0,5 10,7 3
Ume=52,83cm/s |  0,32*0,8 14,3 14
dp=3,75mm 0,32*%0,5 17,9 10
Ume=9245cm/s | 0,32*0,8 26,8 50
dp = 3,55 mm 0,32*0,5 17,9 10
Ume = 125,33 cm/s|  0,32*0,8 26,8 40

Os valores de abertura de parti¢do tedricos sdo obtidos a partir da equacédo 3.2,
com os valores de k, da Tabela 4.1 que correspondem as respectivos tipos de particulas.
Pode-se observar que com as particulas dp; o valor de hy.x obtido para (H/L;) = 0,8 é
bem preciso, porém em (H/L;) = 0,5 o valor experimental é extremamente inferior. Para
as particulas dp, e dps os valores experimentais sao diferentes dos valores tedricos para
ambos os valores de (H/L;. Pode-se observar que para (H/L)) = 0,5 os valores
experimentais obtidos para dp; e dp, sdo similares devido a semelhanca de didametros
entre as duas particulas tal como demonstrado pelos valores teoricos. Para (H/L;) = 0,8 0
valor experimental obtido para as particulas dp, foi razoavelmente superior ao valor
obtido para as particulas dps.

Existe um aspecto envolvido na determinacdo da abertura de particio em maior
escala que deve ser levado em consideracdo na analise destes resultados: o distribuidor
usado no RLJF é de placa perfurada enquanto que o distribuidor usado para o EJF é de
tela e praticamente ndo oferece resisténcia ao escoamento. O distribuidor de placa
perfurada ndo é homogeneamente perfurado, isto é, este possui ainda uma relacdo de
perfuracdo que privilegia a circulacdo das particulas. Tal relacdo de perfuracdo foi
determinada por tentativa utilizando-se as particulas dp, para os testes durante a
construcdo do equipamento, desta forma a particdo do distribuidor privilegia a
estabilidade do leito de particulas dp, permitindo maior elevacdo do tubo interno
principalmente para alturas mais elevadas de leito de particulas. O distribuidor parece
ter sido praticamente projetado para as particulas dp,, privilegiando desta forma a
estabilidade da fluidizacdo deste tipo de particula.

A equacdo 4.1 foi testada no RLJF e os resultados estdo na Tabela 4.7. Quando
utilizada em maior escala, a vazdo necessaria para a fluidizacdo das particulas é o
produto da velocidade obtida através da equacdo 3.1 e a area total da secdo transversal
do equipamento.
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Tabela 4.7 — Vazbes de ar fluidizante obtidas para
uma operacdo com (Dt/Dc) = 0,32 e (H/Lt) = 0,5.

Particula U (cm/s) | Q1 (cm3/s) | Q11 /2 (cm3/s) |Q+1 /2 (L/N)
dpp=1,25mm| 73,96 12209,71 6104,86 219775
dpp=3,75mm| 118,86 19627,35 9813,68 35329,2
dps =3,55mm| 165,43 27317,46 13658,73 491714

Os valores obtidos na Tabela 4.7 promovem com éxito a fluidizacdo das particulas
na zona anelar com arraste através da zona de arraste. As aberturas de particdo maximas
hmax Obtidas no RLJF foram determinadas experimentalmente e comparadas as
estimativas teodricas. Assim como ocorre com o EJF, a variacdo dos valores de
velocidade total de ar fluidizante ndo implicava na variacdo de valores de hmax Obtidos
no RLJF.

4.3.2. Quedas de pressdo no RLJF
Com o objetivo de testar a reprodutibilidade em maior escala das quedas de
pressdo obtidas no EJF, as quedas de pressdao foram medidas no RLJF na abertura de

particdo maxima obtida neste equipamento. Os resultados estdo na Tabela 4.8.

Tabela 4.8 - Valores de APp medidos comparados a valores de APp tedricos obtidos da
equacao.

AP AP AP AP
Particula (Dt/Dc)*(H/Ly) |medido(mmH,0) |, . . D medido(mmH,0) |medido(mmH,0)

+1% tedrico(mmH,0) +1% +1%
U = 52,83 cm/s 0,32*0,5 45 60,9 60 45
Op1 =1,25 mm 0,32*0,8 45 97,1 80 45
Ups = 92,45 cm/s 0,32*0,5 40 26,1 35 40
dp2 = 3,75 mm 0,32*0,8 40 40,9 55 40
U= 125,33 cm/s| _ 0,32*0,5 50 20,3 65 50
dps = 3,55 mm 0,32*0,8 50 32,2 70 50

A primeira diferenca observada nas medidas de AP (Queda de pressdo na minima
fluidizacdo) realizadas no RLJF em relacdo as medidas feitas no LF (leito fluidizado) é
que estes valores ndo variam com a altura do leito tal como ocorre no EJF. Observa-se
também que as quedas de pressdo na zona anelar AP, s@o iguais as quedas de presséo na
minima fluidizacao no recobridor RLJF.

Os valores de APp tedricos foram determinados com a equagdo 3.3 usando 0s
valores de k; da Tabela 4.5. Tal como ocorre no EJF, a APp aumenta com a altura do
leito, pois para alturas mais elevadas de leito as aberturas de particdo maxima obtidas
sdo maiores permitindo que maior quantidade de particulas entre para a zona de arraste.

Pode-se observar que a estimativa teorica feita para dp; em (H/Lt) = 0,5 foi muito
préxima do resultado obtido experimentalmente. A discrepancia que ocorre com 0S
outros resultados deve-se provavelmente ao erro de projeto do distribuidor mencionado
anteriormente. Deste modo as equagfes 3.3 e 3.4 ndo foram validas para estimativas de
AP na zona de arraste e anelar em maior escala.
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4.3.3. Conclusao de estudos fluidodinamicos I1.

O estado jorro fluidizado (EJF) pode ser importante para previsdes da taxa de
circulagdo das particulas que esta diretamente relacionada a taxa de crescimento de
particulas recobertas no processo. A taxa de circulacdo esta relacionada a abertura de
particdo assim como a velocidade de fluidizacdo no EJF. Deste modo, para uma
previsdo adequada do tempo de operacdo que leva aos requisitos do recobrimento, a
determinacdo destas duas condi¢des de operacdo faz-se necessaria.

Uma vez que a abertura de particdo permite maior entrada de gas fluidizante para
a zona anelar esta abertura também tera influéncia nas quedas de pressdo do gas por
estas zonas. Por isso 0 equacionamento proposto nesta fase do trabalho teve como
objetivo principal fornecer as condi¢des fluidodinamicas de operacao para o0 processo de
recobrimento no tipo de equipamento construido: a velocidade total de ar fluidizante, a
abertura de particdo e as quedas de pressdo que a fluidizacdo das particulas nestas
condicBes proporciona. O estado jorro-fluidizado (EJF) € a base para determinacédo
destas condicdes. A abordagem para a determinacéo de tais condicdes a partir do estado
jorro-fluidizado (EJF) ndo é encontrada na literatura. A partir dos resultados obtidos
nestes ensaios pode-se concluir que o EJF forneceu estimativas adequadas apenas no
que tange a determinacéo da velocidade total de fluidizacao.

As aberturas de particdo e as quedas de pressdo obtidas no recobridor ndo
confirmaram as estimativas tedricas, provavelmente devido a duas razBes principais: a
forma inadequada das equacdes elaboradas para a previsdo dos resultados e a falhas de
projeto do recobridor.

Em relacdo ao recobridor a falha pode estar relacionada ao distribuidor de placa
perfurada, pois este promove menores interacdes entre o ar fluidizante e as particulas
quando comparado ao distribuidor de tela utilizado no EJF devido a diferencas de perda
de carga entre estes. O recobridor construido tem a alimentacéo de ar diferenciada para
garantir a estabilidade da fluidizacdo, esta alimentacdo e o distribuidor de placa
perfurada foram implementados para reproduzir um equipamento com caracteristicas
industriais, ndo sendo desta forma, uma reproducdo fiel das condi¢cBes que levam ao
EJF. A escolha de uma configuracdo industrial para os testes ao invés da reproducéo fiel
das condicBGes que levam ao EJF, pode ter contribuido para a ndo confirmacdo dos
resultados em maior escala.

Em relacdo as equacdes elaboradas pode-se observar que as quedas de pressao, por
exemplo, é funcdo da velocidade minima de fluidizacéo do leito de particulas. Portanto
duas sdo as aproximac6es do projeto que podem levar a confirmacdo dos resultados: a
primeira é adequagdo do distribuidor de modo que o recobridor se aproxime das
condicdes que levam ao EJF e a segunda é a adequacao das equaces.

4.4. Experimentos de recobrimento
4.4.1. Vazéo de encapsulante

Os ensaios de recobrimento enfocaram a melhor forma de evitar a aglomeracédo a
partir da vazdo de liquido tendo em vista o padrdo de escoamento das particulas ja
determinado a partir dos estudos fluidodinamicos fase 2. A determinacdo da vazdo de
liquido foi avaliada sob dois pontos de vista: o primeiro analisa a secagem da suspensao
quando forma o filme e sua capacidade de superar as interacdes viscosas que formam
pontes de liquido entre as particulas encapsuladas; o segundo analisa o efeito destas
interacdes viscosas na variacdo da queda de pressdo do ar fluidizante na zona anelar e a
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possibilidade de se ter uma aplicacdo pratica para esta variacdo. Estes ensaios se
dividiram em duas etapas: a primeira utilizando somente solvente puro (agua) e a
segunda utilizando a suspensdo preparada com o solvente e o agente encapsulante.
Durante este processo a queda de pressao na zona anelar foi constantemente monitorada
para se verificar alguma variacdo devido a resisténcia do leito a passagem do ar
consequente das interacdes viscosas entre as particulas.

4.4.1.1. Recobrimento com solvente puro

Como se pode observar na Tabela 4.9, nas diferentes vazbes de solvente puro
utilizadas, a secagem foi similar de acordo com as temperaturas de bulbo seco (Tys) €
bulbo umido (Ty,) do ar na saida do leito. N&do foram observadas variagdes na queda de
pressdo do ar fluidizante na zona anelar para as vazodes de 0,1, 0,15, 0,18, 0,21 ml/s de
solvente, indicando o baixo acumulo de liquido nesta zona, e 0s tempos de operacdo
foram encerrados espontaneamente. Entretanto, para as vazdes de 0,26 e 0,30 ml/s o
excesso de liquido acumulou-se na zona anelar durante a fluidizacdo provocando uma
reducdo na queda de pressao de 40 mmH,0O para 20 mmH,0 e o tempo de operacdo até
o colapso da fluidizacao, isto é, o periodo de tolerancia da fluidizacdo foi em média de 6
e 5 minutos respectivamente, indicando que a vazao limite de solvente esta entre 0,21 e
0,26ml/s .

Tabela 4.9 - Tempo de operacdo em diferentes
vaz0es de solvente e comportamento das quedas
de pressdo na zona anelar em leito de jorro
fluidizado. (T Arraste = 36,4°C; T anelar = 42,6°C).

tmin) | Qmlfs) | Tu(°C) | Tou(’C) | AP(MmH,0)
40 01 295 253 41-40
405 0,15 295 252 41-40
39,1 0,18 294 25,2 40-40
37,0 0,21 30,2 2538 40-39
6,0 0,26 29 2538 40-20
5,0 0,3 29 26 40-20

4.4.1.2. Recobrimento com suspensao encapsulante

Ap0s os ensaios com solvente puro, foram efetuados ensaios de recobrimento com
injecdo de suspensdo encapsulante. Na Tabela 4.10 estdo representados os periodos de
tolerdncia da fluidizagdo, isto é, o tempo em que a fluidizacdo permanece estavel
tolerando a injecdo de liquido até o colapso final do leito.

Tabela 4.10 - Tempo de operacdo em diferentes vazbes
de encapsulante e comportamento das quedas de pressao
na zona anelar. (T araste = 39,4°C; T anelar = 40,9°C).

T(min) | Q(mls) | Tp°C) | Tpu(°C) [AP(MMH,0) | Me(g)
1,05 0,50 38,2 255 40-20 9,5
2,15 0,19 38,2 252 40-20 84
4,3 0,10 398 24,4 40-23 78
11,5 0,05 395 24,4 40-30 7.2
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Como se pode observar na Tabela 4.10 as massas de material encapsulante retidas
nas particulas, nos quatro ensaios ndo produzem variacgdo significativa de espessura de
filme encapsulante nas particulas em um leito de massa 1000g, indicando que
provavelmente a agregacdo ou colapso do leito ocorre para espessuras de filme
similares. A pequena diferenca de massa obtida entre os ensaios talvez se deva a
maiores perdas de material por atrito ou secagem nas condi¢cdes em que o filme seca-se
mais facilmente, isto €, a baixas vazdes, pois 0 tamanho das gotas atomizadas € menor.
Pode-se observar que, para 0s experimentos com vazdo de liquido 0,40, 0,19 e 0,10
ml/s, o tempo de tolerancia da fluidizacdo praticamente dobrou quando as vazdes de
liquido foram reduzidas a metade. Neste caso, as interaces viscosas responsaveis pela
agregacédo, promovidas por filmes com espessuras similares, superaram a secagem do
filme. Porém, o tempo de operacdo estavel foi um pouco maior para uma vazao de
liguido de 0,06 ml/s indicando que a secagem pode estar sendo efetiva em evitar a
agregacdo para vazbes de encapsulante muito pequenas. Pode-se observar que as
maximas variagdes nas quedas de pressdo na zona anelar produziram valores iguais
tanto no processo com solvente puro quanto no recobrimento com encapsulante. A
variacdo na queda de pressdo é menor para baixas vaz@es de encapsulante indicando que
ocorre secagem do filme a esta vazao.

A partir dos resultados obtidos nos ensaios de recobrimento pode-se verificar que
a secagem do solvente no processo com injecdo de encapsulante é muito baixa e as
interagdes viscosas sdo mais significativas em colaborar para a agregacdo; e as
variacdes nas quedas de pressdo sinalizam a secagem do filme aderido as particulas. A
possibilidade de controlar a injecdo de liquido encapsulante utilizando-se como
referéncia a variacdo na queda de pressdo pode tornar 0 processo mais seguro e
possivelmente mais acelerado. Controlar o processo a partir da variacdo na queda de
pressdo do gas de fluidizacdo significa parar a injecdo de liquido encapsulante quando a
queda de pressdo se aproxima daquela em que ocorre colapso. Quando a injecdo de
liquido é suspensa o filme aderido sobre a superficie das particulas é submetido a algum
periodo de secagem que tem seu final sinalizado pelo retorno da queda de presséo ao
seu valor inicial.

Ensaios de recobrimento foram efetuados para verificar o potencial de aplicacéo
da variacdo de pressdo para controlar a injecao de encapsulante. A vazdo escolhida para
estes ensaios foi 0,19 ml/s, um valor intermediario utilizado nos ensaios anteriores.
Durante o processo, a injecdo de liquido foi suspensa sempre que a variacdo na queda de
pressdo se aproximava de 25 mmH,O, 5 mmH,O acima da queda de presséo
considerada critica. Como se esperava sempre que a injecdo de liquido era parada, as
particulas eram submetidas a um periodo de secagem que tinha seu final sinalizado pelo
retorno da queda de pressdo ao seu valor inicial de 40 mmH,0O. Nestes ensaios 0
processo podia ser mantido estdvel por um periodo de 40 minutos e a massa de
encapsulante retida nas particulas foi em média de 29,34 g.

Alguns ensaios de recobrimento foram realizados no recobridor adaptado como
leito fluidizado Wurster, e a vazdo de 0,19 ml/s foi selecionada para os experimentos.
Estes experimentos tinham como objetivo de verificar a faixa de queda de pressdo na
zona anelar durante o processo de recobrimento. O processo de recobrimento foi
efetuado e em periodos de 2,6 minutos em média a faixa de variagdo de AP na zona
anelar era entre 30 mmH,O e 20 mmH,0O, indicando que o leito fluidizado Wurster
possui uma faixa de AP mais estreita para o controle da inje¢do de liquido. Uma faixa de
AP mais estreita oferece menor seguranca ao controle. Ao final de cada operagédo de
recobrimento o leito era descarregado e observava-se que algumas particulas ndo
apresentavam coloracdo devido a auséncia de filme encapsulante. As particulas ndo
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recobertas foram contabilizadas e comparadas as particulas ndo recobertas no RLJF. No
processo de recobrimento no RLFW (Wurster) a quantidade de particulas ndo recobertas
foi de 20 % em media maior que no recobrimento no RLJF, indicando que a agitacéo da
zona anelar do EJF contribui efetivamente para a reducdo da quantidade de particulas
estagnadas na zona morta, porém néo elimina esta zona.

4.4.2. Conclusao dos experimentos de recobrimento

De acordo com os resultados, pode-se verificar que todas as vazdes de liquido
encapsulante utilizadas promoviam agregacao e colapso da fluidizacdo apds um periodo
de tempo. A secagem do filme aderido sobre as particulas em curto prazo era dificultada
devido a alta viscosidade do material encapsulante. A alternativa utilizada para evitar a
agregacao e colapso da fluidizacdo foi parar a injecdo de liquido durante o processo para
evitar o colapso. O momento de parada da injecdo de liquido pode ser sinalizado pela
queda de pressdo que a zona anelar experimenta devido a maior resisténcia ao
escoamento de ar por esta zona que € consequéncia das interagdes viscosas entre as
particulas. O retorno da mesma queda de pressdo ao valor inicial indica que o
recobrimento aderido sobre as particulas secou-se, e a injecdo de liquido pode assim ser
reiniciada. Tal informacdo permite entdo a agilizacdo e controle do processo

O equipamento recobridor construido pode ser adaptado como leito fluidizado
Wurster (RLFW), entdo alguns experimentos foram realizados nesta configuracdo para
comparagdo com resultados obtidos no leito de jorro-fluidizado (RLJF). De acordo com
as observagOes, a faixa de queda de pressdo na zona anelar (AP,) durante o
recobrimento no RLFW € relativamente inferior a faixa de APa disponivel no
recobrimento no RLJF. Tal diferenca de valor pode oferecer menor seguranca ao
controle da vazao de liquido no RLFW. Em relagdo ao padrdo fluidodindmico observou-
se que a quantidade de particulas ndo recobertas no RLFW ¢é superior que no
recobrimento com RLJF, indicando que o RLJF possui maior eficiéncia de producéo.
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5. CONCLUSOES

De acordo com a literatura, no processo de recobrimento a aglomeracdo pode ser
eliminada basicamente pela selecdo de uma vazéo de ar fluidizante que proporcione
agitacéo e desagregacdo entre as particulas e pela determinacdo de uma vazao de liquido
encapsulante adequada que tem sua secagem facilitada nas condic¢des de operagéo. De
acordo com a literatura, o ajuste de temperatura deve ser feito em funcéo da temperatura
de transicdo vitrea do polimero, e o padrdo fluidodindmico que é consequéncia da
velocidade de ar fluidizante e abertura de particdo em configura¢ées com tubo interno é
determinado através das propriedades das particulas. Neste trabalho a influencia da
temperatura na agregacdo ndo foi avaliada, mas apenas a capacidade do padrdo
fluidodinamico tanto em superar a aglomeracdo quanto em fornecer informacdes para o
controle do processo.

Na primeira fase do trabalho, configuracdes de processo comumente utilizadas
para o recobrimento foram avaliadas, sdo elas: o leito de jorro (LJ), o leito de jorro com
tubo interno (LJT) e o leito fluidizado Wurster (LFW). Tal estudo foi realizado para se
adquirir um conhecimento das propriedades béasicas do leito em fluidizacdo que é
importante no desenvolvimento do padréo fluidodindmico adequado em um processo de
recobrimento. De acordo com os resultados desta fase, pode-se observar que o leito de
jorro (LJ) possui maior aeracdo e estabilidade no processo de recobrimento que o LJT e
LFW, porém a interface caracteristica desta configuracdo pode contribuir para a
deterioracao do recobrimento aderido sobre a superficie das particulas. De acordo com a
literatura, a presenca do tubo interno no leito de jorro é importante, pois favorece a
compactacdo da superficie do recobrimento aderido as particulas. Portanto uma
configuracdo que possui a estabilidade do leito de jorro e possui ainda tubo interno para
melhorar a qualidade do recobrimento parece ser a configuracdo mais adequada. Um
procedimento especial realizado com o leito de particulas levou a um estado de
fluidizacdo que parece possuir 0s requisitos mencionados pela literatura. Este estado foi
denominado estado jorro-fluidizado (EJF) e foi comparado ao leito de jorro. A partir da
diferenca de aeracdo entre o leito de jorro (LJ) e o estado jorro-fluidizado (EJF) pode-se
observar que este ultimo ndo possui maior aeragdo que o LJ. Entretanto possui agitacao
suave na zona anelar que pode contribuir para evitar a agregacdo sem danificar o filme
aderido nas particulas, possuindo ainda o tubo interno necessario para a compactacao. O
EJF possui ainda maior aeracdo que o LFW e possui uma agitacdo da zona anelar tal
que pode proporcionar uma mistura que evita a estagnacdo de particulas na zona morta.

A caracteristica fluidodinamica do EJF é conhecida e citada na literatura,
entretanto, o procedimento fornece a possibilidade de um equacionamento simples para
determinar as condic¢des fluidodindmicas em um leito de jorro-fluidizado com tubo
interno. Estas equagOes foram utilizadas para determinar as condigdes de operagdo no
recobridor construido a partir dos resultados da primeira fase.

A partir dos resultados obtidos na segunda fase pode-se observar que o EJF
forneceu estimativas adequadas apenas em relacdo a determinacdo da velocidade total
de fluidizacdo. As aberturas de particdo e as quedas de pressdo obtidas no recobridor
também ndo confirmaram as estimativas tedricas. A razdo para a nao confirmacao
destes resultados é atribuida a dois motivos principais: em primeiro, as equacdes
elaboradas podem ndo ser adequadas para descrever as relagbes entre as variaveis
analisadas; e em segundo, falhas no projeto do distribuidor podem ter colaborado para
um padrdo fluidodindmico que ndo reproduz com precisdo as condi¢des que levam ao
EJF. Neste caso, o distribuidor de placa perfurada promove menores interacdes entre o
ar fluidizante e as particulas quando comparado ao distribuidor de tela devido a
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diferencas de perda de carga entre estes. O recobridor construido tem a alimentacao de
ar diferenciada para garantir a estabilidade da fluidizagcdo. Esta alimentagéo e o
distribuidor de placa perfurada foram implementados para reproduzir um equipamento
com caracteristicas industriais, ndo sendo desta forma, uma reproducdo fiel das
condigdes que levam o EJF. A escolha de uma configuragéo industrial para os testes ao
invés da reproducdo fiel das condi¢des que levam ao EJF, pode ter contribuido para a
incompatibilidade de resultados em maior escala.

A néo confirmacdo destes resultados implica na impossibilidade de estimativas
precisas em relacdo a taxa de crescimento das particulas quando a abertura de particdo e
a velocidade de fluidizacdo ndo se reproduzem proporcionalmente em escala ampliada.
Quando as quedas de pressao ndo se reproduzem do mesmo modo, o dimensionamento
dos compressores também é dificultado. Entretanto, como observado, a zona anelar do
recobridor permanece a mesma queda de pressdo encontrada na condicdo minima de
fluidizacdo para o leito fluidizado implementado no recobridor, assim ao menos para a
zona anelar pode-se prever a perda de carga. A flexibilidade que estas estimativas
permitiriam se fossem confirmadas sdo necessarias para atender os critérios de producéo
no recobridor industrial em relacdo a um tipo de particula especifico sem a necessidade
de toda a versatilidade encontrada no recobridor piloto.

Os experimentos de recobrimento foram realizados com o objetivo de avaliar a
efetividade do padréo fluidodinamico que serviu de base para o projeto do equipamento.
Em uma etapa inicial a injecdo de solvente puro foi utilizada para estabelecer uma
referéncia para a escolha da vazdo de encapsulante mais adequada para o processo de
recobrimento. Isto seria possivel a partir de uma relacdo proporcional entre a vazéo
limite de solvente puro e uma vazao limite de suspensao encapsulante. Entretanto, com a
secagem efetiva de filme somente a vazGes muito baixas, atingir camadas mais espessas
em um processo continuo e estavel poderia expor as particulas a condicdes de
degradacdo se estas fossem degradaveis, deste modo, uma alimentacdo continua de
liquido pode ndo ser viavel, e a relacdo proporcional foi substituida por informacdes que
0 processo pode oferecer em relagdo ao controle do processo.

De acordo com os resultados, pode-se verificar que todas as vazdes de liquido
encapsulante utilizadas promoviam agregacao e colapso da fluidizacdo ap6s um periodo
de tempo. A secagem do filme aderido sobre as particulas em curto prazo era dificultada
devido a alta viscosidade do material encapsulante. A alternativa utilizada para evitar a
agregacdo e colapso da fluidizacdo foi parar a injecao de liquido durante o processo para
evitar o colapso. O momento de parada da inje¢do de liquido pode ser sinalizado pela
queda de pressdo que a zona anelar experimenta devido a maior resisténcia ao
escoamento de ar por esta zona que € consequéncia das interacdes viscosas entre as
particulas. Durante os experimentos, a medida que o material encapsulante aderia-se as
particulas, o valor de queda de pressdo reduzia lentamente, com a parada da injecdo de
liquido, a queda de pressdo retornava lentamente ao valor inicial. O retorno da mesma
queda de pressdo ao valor inicial indica que o recobrimento aderido sobre as particulas
secou-se, € a injecdo de liquido pode assim ser reiniciada. Tal informacdo permite entdo
a agilizacdo e controle do processo.

O equipamento recobridor construido pode ser adaptado como leito fluidizado
Wurster (RLFW), entdo alguns experimentos foram realizados nesta configuracdo para
comparagdo com resultados obtidos no leito de jorro-fluidizado (RLJF). De acordo com
as observagOes, a faixa de queda de pressdo na zona anelar (AP,) durante o
recobrimento no RLFW € relativamente inferior a faixa de APa disponivel no
recobrimento no RLJF. Tal diferenca de valor pode oferecer menor seguranca ao
controle da vazdo de liquido no RLFW. Um faixa de AP» menor para 0 RLFW
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demonstra que a agitacdo na zona anelar ndo é tdo significativa para evitar agregacao,
entdo apds a queda de APp durante o processo, a agregacdo de particulas estagnadas
pode ndo ser evitada com a parada de injecéo de liquido encapsulante, proporcionando
maior possibilidade de colapso. A menor agitacdo na zona anelar foi comprovada apos a
contagem de particulas ndo recobertas de cada processo. A quantidade de particulas nao
recobertas no RLFW é superior ao recobrimento com RLJF. Este resultado também
indica que o RLJF possui maior eficiéncia de produgéo.
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6. PERSPECTIVAS

De acordo com os resultados obtidos ao longo deste trabalho, algumas propostas,
para futuros estudos, devem ser mencionadas para dar continuidade aos objetivos
primarios destes estudos.

As equagdes sugeridas para a determinacdo da abertura de particdo méxima e
quedas de pressdo ndo se reproduziram em escala ampliada. Este fato foi atribuido a
duas razbes possiveis: a forma das equagdes e as caracteristicas do distribuidor e
equipamento que foram implementadas para simular a configuracéo industrial.

Sendo assim propde-se a modificacdo das equacdes assim como das caracteristicas
do equipamento com objetivo de aproxima-lo o0 méaximo possivel da configuracdo que
determina suas condicdes de operacdo (EJF).

Os experimentos de recobrimento ganharam énfase neste trabalho apenas para
demonstrar o potencial do equipamento em fornecer informacgdes em relacao ao controle
adequado do processo. As propriedades da suspensdo encapsulante e o tipo de particula
utilizada nado foram modificados para as analises, portanto ndo se conhece o efeito da
modificagdo destas propriedades na capacidade do equipamento em fornecer
informacdes que favorecam o controle do processo, deste modo a influéncia das
propriedades do encapsulante e das particulas pode ser avaliada.

Uma das informacdes relevantes para o processo é a vazdo de liquido que
proporciona uma reducdo suave da queda de pressdo, e a queda de pressdo em que
ocorre agregacdo para um determinado tipo de particula e suspensdo encapsulante,
portanto em estudos futuros pode-se determinar a queda de pressdo de agregacao para
diferentes pares de particula e encapsulante.

As caracteristicas da superficie das particulas ndo foram avaliadas, pois se
considera que os resultados foram semilares para as diferentes configuracbes de
processo utilizadas devido ao mesmo tipo de atomizacdo. O controle adequado do
processo pode colaborar para a qualidade do produto final, entretanto a diferencas entre
as caracteristicas da superficie das particulas recobertas em diferentes configuragdes de
processo pode ser avaliada.
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