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RESUMO

Para a industria de defensivos agricolas, as formulacbes de Granulos Dispersiveis sdo
bastante comuns, sendo assim garantir a qualidade do produto final é fundamental para
uma boa formulacdo. Submeter os Granulos Dispersiveis a secagem em leito fluidizado
é utilizado pela empresa onde se desenvolve este projeto. Para este trabalho, se faz
necessario conhecer o comportamento das particulas e um estudo das suas caracteristicas,
a fim de realizar a secagem dos granulos de um defensivoagricola que serd lancada
futuramente pela empresa, e assim descrever o comportamento de um leito fluidizado em
escala piloto, operando em batelada, na secagem dos granulos para previsdao do
comportamento de uma unidade industrial. Os ensaios realizados ajudaram a determinar
as melhores condicGes operacionais, e sua influéncia na qualidade final do produto. A
secagem na temperatura de 60°C possibilitou obter o produto com umidade média
especificada entre 1% e 3% com a qualidade desejada.

Palavras-Chave: Secador de Leito Fluidizado. Gréanulos Dispersiveis. Secagem.
Defensivos Agricolas.

ABSTRACT

For the pesticide industry, Dispersible Granule formulations are quite common, so
ensuring the quality of the final product is essential for a good formulation. Submitting
the Dispersible Granules to fluidized bed drying is used by the company where this
project is being developed. For this work, it is necessary to know the behavior of the
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particles and a study of their characteristics, in order to dry the granules of a pesticide that
will be launched in the future by the company, and thus describe the behavior of a
fluidized bed on a pilot scale. , operating in batch, drying the granules to predict the
behavior of an industrial unit. The tests carried out helped to determine the best
operational conditions, and their influence on the final quality of the product. Drying at a
temperature of 60°C made it possible to obtain the product with a specified average
humidity between 1% and 3% with the desired quality.

Keywords: FluidizedBed Dryer.DispersibleGranules.Drying.Pesticides.

1 INTRODUCAO

Uma formulacédo de defensivo agricola bastante utilizada na industria, é a do tipo
WG (Granulos Dispersiveis em agua) que comumente é efetuada por extrusdo. E
composta por inertes que podem ser solUveis ou ndo e por ingredientes ativos que séo
insollveis, e que posteriormente serdo dispersos em calda para aplicacao.

Uma das etapas primordiais na producdo dos granulos é a de secagem, que pode
influenciar diretamente na qualidade e custo do produto. A secagem por sua vez € uma
etapa apoiada na termodinamica onde ocorre transporte de massa (agua) em contrapartida
a troca de energia (calor). A duragdo da operacao depende diretamente das caracteristicas
do material, do formato, do tipo de equipamento utilizado e de suas condigdes de
operacdo. A vibracdo do leito de secagem consiste em uma das técnicas usadas para
aperficoar a secagem: FINZER, et al., 1997, MENEZES et al., 1998; FINZER, et al.,
2003; FINZER, et al., 2007.

A secagem normalmente ¢ uma etapa de alto custo que demanda grandes
quantidades de energia para evaporar a gua presente no material tmido, por meio de seu
aquecimento, cujo objetivo é reduzir a presenca de agua no material a valores
especificados que normalmente variam de acordo com material e necessidades do
processo. Nessa etapa de fabricacdo de granulos dispersiveis, pode ser primordial na
qualidade do produto final, uma vez que durante a mesma, ocorrem inimeras variacdes
nas caracteristicas fisicas, quimicas e mecanicas do material, tornando fundamental ter
conhecimento desses mecanismos, do material e de seus efeitos. Um estudo de
estabilidade dos produtos finais apds os ensaios, serd realizado com as amostras
produzidas, a fim de entender a influéncia das varidveis do processo em suas
caracteristicas e em sua vida de prateleira, para que se garanta um produto de qualidade

juntamente com a otimizacéo das condicdes de operagdo do secador.
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O presente trabalho tem por objetivo utilizar um secador de leito fluidizado em
escala piloto para realizar a secagem de um novo produto que sera langado pela empresa
OuroFino Quimica S.A, a fim de se determinar qual a melhor temperatura de secagem
para o produto, e garantir que se tenha uma alta qualidade durante toda a vida de

prateleira.

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 DEFENSIVOS AGRICOLAS

Agrotdxicos, defensivos agricolas, pesticidas, praguicidas, remédios de planta ou
veneno: sao inimeras as denominaces relacionadas a um grupo de substancias quimicas
utilizadas no controle de pragas e doengas de plantas.

No Brasil o MAPA ( Ministério da Agricultura, pecuaria e Abastecimento)
estabelece por meio do decreto n° 4.074, de 4 de janeiro de 2002, a seguinte denominagéo
para os defesivos agricolas:

Agrotoxicos e afins - produtos e agentes de processos fisicos, quimicos ou
bioldgicos, destinados ao uso nos setores de produ¢do, no armazenamento e
beneficiamento de produtos agricolas, nas pastagens, na protecdo de florestas,
nativas ou plantadas, e de outros ecossistemas e de ambientes urbanos, hidricos
e industriais, cuja finalidade seja alterar a composicao da flora ou da fauna, a
fim de preservé-las da acdo danosa de seres vivos considerados nocivos, bem

como as substancias e produtos empregados como desfolhantes, dessecantes,
estimuladores e inibidores de crescimento (BRASIL, 2002).

Os principais tipos de defensivos descritos por Silva e Costa (2012) sao:

Herbicidas — produtos destinados para eliminagdo ervas daninhas. E podem ser
classificados de acordo com seu uso (aplicados no solo, pré-emergentes ou pds-
emergentes) e modo de a¢do sobre 0 mecanismo bioquimico da planta. Podem ser também
segmentados em herbicidas ndo seletivos (que destroem todas as plantas) e seletivos
(aqueles que atacam unicamente a praga, preservando a lavoura). Inseticidas — sdo
produtos a base de substancias quimicas ou agentes bioldgicos destinados a eliminar
insetos .Fungicidas — sdo agentes fisicos, quimicos ou biolégicos destinados a combater
os fungos. Acaricidas — produtos quimicos destinados a controlar ou eliminar acaros.
Agentes biologicos de controle — organismos vivos que atuam por meio de uma agao

bioldgica como a de parasitismo ou de competicdo com a praga.
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2.1.1 Formulacdo De Um Defensivo

Os defensivos agricolas estdo disponiveis no mercado em varias formas
diferentes, e a sua formulagdo é um processo pelo qual o produto é colocado em uma
forma que pode ser facilmente produzido, armazenado, transportado e aplicado de modo
pratico e seguro, e que também possua eficacia no controle (HAZRA; PURKAIT, 2019).
Para a elaboracdo de uma formulacdo Azevedo e Freire (2006) relatam que se faz
nescessario conhecer as principais caracteristicas fisico quimicas do ingrediente ativo
utilizado, sendo elas.

Aspecto fisico — O ingrediente ativo pode ser um liquido viscoso, ou cristais.

Solubilidade — Se possui ou ndo solubilidade em &gua, ou em algum outro
solvente organico, e se é estavel no mesmo.

Ponto de Fusao — Para formulagdes que nescesitem processos de moagem, pode
ocorrer 0 aguecimento durante 0 mesmo.

Estabilidade Quimica — Conhecimento da estabilidade quimica é importante e
util para se definir qual o tipo de formulacdo que podera ser desenvolvido. Por exemplo,
se o0 ingrediente ativo tem facilidade de se hidrolisar. Neste caso, ndo € seguro uma

formulacdo que possua agua em sua composicao.

2.2 GRANULOS DISPERSIVEIS (WG)

Os granulos dispersiveis em agua (WG), sdo descritos por Hazra e Purkait (2019)
como um produto composto pela agregacao de pds em granulos uniformes para facilitar
0 manuseio e minimizar a suspensdo de particulados resporaveis. Para aplicacdo sdo
dispersos em tanque de pulverizacgéo e entdo aplicados como uma suspenséo. Os granulos
devem ser resistentes o suficiente para ndo se desintegrarem em po, e também se dispersar
prontamente e completamente no tanque de pulverizacdo, evitando assim o entupimento
dos bicos de aplicacéo.

Varios métodos podem ser usados para a formacéo dos granulos a partir da mistura
de pos inicial, estes incluem a granulagdo em panela rotativa (pan granulation),
granulacdo em leito fluidizado, secagem por pulverizagéo (spray dryer) e extrusao, sendo
esta ultima a mais comum. Existem vérias vantagens da formulcao WG em relagéo as
demais, como: Baixa emissdo de pos durante o preparo da calda; Facilidade no manuseio
e dosagem; Boa estabilidade fisico quimica; Possibilita  formulagdes de altas

concetragdes de ingredientes ativos; Facil estocagem de embalagens ap06s o uso.
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2.3 EXTRUSAO

Riaz et al. (2009) descreve a extrusdo como um processo que combina varias
operagOes unitarias. E também modificagdes fisico-quimicas, frequentemente em
combinagdo, como mistura, corte, moldagem, fusdo, secagem e também processos como
a texturizacdo, culminando na saida do respectivo produto atraveés de um orificio. O
processo de extrusdo pode ser promovido atraves da utilizagdo de um pistdo, de um
conjunto de rolos ou uma rosca sem fim (parafuso), para forcar o material, normalmente
através de uma abertura estreita, a chegar a forma desejada. Os equipamentos que
asseguram a efetivacao desta etapa de processamento industrial denominam-se extrusoras
ou extrusores (LOPES-DA-SILVA; CHOUPINA, 2014).

Sé&o utilizados, para produzir diversos tipos de produtos com uma gama de formas
e texturas (BERNARDES, 2006). A extrusdo tem por objetivo transformar particulas de
pos cristalinos ou amorfos em agregados solidos de resisténcia e porosidade variada. Em
comparagdo a uma simples mistura de p6s, o granulado apresenta algumas vantagens (
COUTO, 2000).

Facilidade de escoamento e boas propriedades de fluidez — Muitos pés, devido ao
seu tamanho pequeno, forma irregular ou caracteristicas de superficie, sdo muito

aderentes e ndo permitem uma boa fluidez.

2.4 SECAGEM

Secagem € um processo de transferéncia simultanea de calor e massa. O calor é
necessario para evaporar a agua removida da superficie do produto que esta sendo secado
pelo meio externoque promove a secagem, normalmente o ar (OLIVEIRA; MARTINS,
2020).

Mujumdar et al. (2006) descreve os dois processos que ocorrem simultaneamente
como:

Transferéncia de energia (principalmente como calor) do ambiente circundante
para para o solido, utilizada para evaporar a umidade da superficie. A remoc¢éo de dgua
como vapor da superficie do material, depende das condigdes externas de temperatura,
umidade do ar e velocidade, area superficial e pressao.

Transferéncia de umidade interna para a superficie do solido e sua subsequente
evaporagao associado ao mecanismo citado anteriormente. O movimento da umidade de
dentro para fora do solido, é uma funcdo da natureza fisica do sélido, da temperatura e

seu teor de umidade. Portanto, em funcdo do material processado e do tipo de secador,
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ocorrem varios aspectos fenomenologicos citados por: BUCEK, et al., 2020;
CAVALLARQO, et al., 2020; LOURENCO e FINZER, 2013; SFREDO, et al, 2005.

Para Albuquerque (2011) alguns dos mescanismos de tansferécia de agua do
interior do material para a superficie, mais importantes sao:

Difusdo liquida: Relacionada a existencia de um gradiente de concentracdo no
material.

Difusdo de Vapor: Devido ao gradiente de pressdo de vapor que é causado pelo
gradiente de temperatura e concentracao.

Escoamento de Liquido e vapor: Que ocorre devido a diferenca de presséo
externa, capilaridade, concentracéo e alta temperatura.

Determinar quais dos mecanismos estdo atuando durante a secagem do material
pode ser bastante complexo, normalmente um mecanismo tem predominancia durante
determinado instante do processo, porém pode haver diferentes mecanismos atuando em
diferentes fases ou até mesmo em conjunto durante a etapa completa de secagem. A
predominéncia do mecanismo esta relacionda as caracteristicas fisicas e estruturais do
solido e a distribuicdo da umidade durante a secagem. Durante a secagem € bastante
comum a classificacdo de dois periodos de taxa de secagem. Sendo um periodo de taxa
constante de secagem e um periodo de taxa decrescente, ambos baseados na velocidade
de secagem do material.

Durante o periodo de taxa constante, a transferéncia de umidade no produto é
suficientemente alta para manter uma saturacdo de dgua na superficie, e a taxa de secagem
é controlada pela taxa de calor transferida para a superficie de evaporagdo. A taxa de
transferéncia de massa se equilibra com a taxa de transferéncia de calor e a temperatura
da superficie permanece constante. O término desta etapa corresponde ao momento em
gue a migracdo interna de agua para a superficie do material ndo consegue mais
compensar a evaporacao da agua livre na superficie, entdo a taxa de secagem comeca a
diminuir e a teperatura do sélido a aumentar. Entéo é atingido o segundo periodo, o de
taxa decrescente de secagem. Neste periodo a taxa de secagem depende do transporte de
umidade do interior do material para a sua superficie. Entdo a taxa de secagem decresce
continuamente até que o sistema atinja o equilibrio caracterizado pela igualdade de

atividade de agua no ar e superficie do sélido(PERRY et al., 1997).

Brazilian Journal of Development, Curitiba, v.7, n.4, p. 33352-33375 apr 2021



Brazilian Journal of Development
ISSN: 2525-8761

33358

2.5 FLUIDIZACAO

Para Kunii e Levenspiel (1991) a fluidizacdo é uma condi¢do em que particulas
solidas sdo colocadas em estado de fluido por meio de suspensdo em um gés ou liquido.
Quando o fluido escoa em baixa velocidade, percolando entre 0s espacos vazios do
material particulado, inicialmente em estado estacionario, sem promover sua suspensao,
este leito é dito como fixo. Aumentando a velocidade de escoamento do fluido, ao ponto
em que a forca de arrasto promovida pelo fluido nas particulas se iguala a forca peso das
particulas, ocorre a suspensao do sélido particulado, classificando assim, o leito como

fluidizado.

2.6 LEITO DE JORRO

Para Cremasco (2018) o leito de jorro é um caso particular da fluidizacédo, sendo
aplicados em particulas grandes como as do grupo D de Geldart, para promover o contato
fluido-particulas durante a fluidizacdo. A rapida coalescéncia de bolhas, altas taxas de
transferéncia de massa e calor, intensa mistura do material fluidizado, as altas taxas de
circulacdo das particulas que acendem na parte central do leito com recirculacdo pelas
laterais e a necessidade de grandes quantidades de fluido para promover a fluidizagdo dos
materiais sdo algumas das principais caracteristicas deste tipo de fluidizacdo. Este sistema
é classificado em cinco regi@es distintas do contato fluido-particulas, conforme Figura 1.

A regido de fonte de solidos, Figura 1(a), é o local onde finaliza o jorro vertical
onde se distribuem as particulas para o espaco radial . A regido de jorro, Figura 1(b), é
onde ocorre o transporte ascendente e diluido das particulas; a regido anular, Figura 1(c),
é 0 dominio onde se tem as particulas em fase densa, escoando em contracorrente a fase
fluida em ascensdo; a interface jorro/anulo, Figura 1(d), como o préprio nome diz, é o
local que limita as regides de jorro e anular; ja a regido principal de reentrada de sélidos,
Figura 1(e), situa-se na base do leito, onde ocorre uma mistura intensa fluido/particula.

Em se tratando de fluidizacdo gas-solido, geralmente usa-se distribuidores
localizados na base do leito, na regido de entrada de fluido, Figura 1(f),0s quais tém as
fungdes de servir como suporte aos sélidos particulados, bem como, homogeneizar o
escoamento de fluido, e melhorando a distribui¢éo nos solidos particulados.Para auxiliar
na formagcé&o do jorro, geralmente um secador ou outro equipamento como um reator para

este fim tem base coOnica.
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Figura 1: ReqgiGes caracteristicas de um leito de jorro.

Fonte de Sélidos (a)

= Regido de jorro (b)
Regiao Anular (c)

#7T Interface Jorro/anulo (d)

Regiao principal de reentrada de solidos (e)
(mistura intensa)

Entrada de fluido (f)

Fonte: Adaptado de Cremasco, (2018).

2.7 PREVISAO DO REGIME DE FLUIDIZACAO

Inicialmente para prever o comportamento de uma operacdo de secagem em
sistema gas-solido, o regime de contato durante a operacdo deve ser identificado, para
assim utilizar as equacdes de desempenho apropriadas ao regime determinado, entre
varios gréficos construidos para mapear estes regimes Kunii e Levenspiel, (1991) citam
que o modelo de Grace, apresenta ser Util para aplicacbes em engenharia. Utilizando-se o
diagrama Figura 3 é possivel quantificar as configuracdes possiveis de leitos fluidizados
gas-solido em funcéo do tamanho adimensional das particulas, d;,, calculada conforme a
Equacdo (1). E possivel quantificar o inicio da fluidizacdo assim como a velocidade
terminal em leitos com particulas de tamanho Unico e localizar os limites para a

classificacdo de solidos de Geldart.

1

- 3 1
d; = d, [—"g(";’ pg)gr = Ar3, @
f2

A velocidade adimensional do gas, u*, calculada conforme a equacao (2);

2 3 Re
T T o
ur(pp=pg)a Ar3

Nas Equacdes (1) E (2),ugé a velocidade superficial do gas, pg € a densidade do

gés, pré a densidade da particula, g € a viscosidade do gas.
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Ar é 0 numero deArquimedes representado pela equacéo (3);

3 -
Ar = (M) 3)
f

Repé 0 nimero de Reynolds da particula representado pela equacéo (4);

Re, = (%) (4)

Diagramas como este se aplicam a velocidade minima de fluidizacéo, e velocidade
terminal para leitos com particulas de um Unico tamanho. Também mostram que as
particulas do grupo A e B de Geldart operam de forma estavel, enquanto que para as do
grupo D, a faixa de velocidade para o regime borbulhante é estreita.

Figura 2: Diagrama geral do regim e de escoamento para toda a faixa de contato gés- solido, a partir da
classificacdo de Geldart para solidos.

ey LRI LERRARRLY

prrT T oo LBNLEIRELLL) B
I~ Transporte Pneumatico

1

N Fluidizagao rapida

Inicio da fluidizagdo
turbulenta

\S
1
(=]

LR
——
|

/,
N\

T UL T T TTTI,
= o
-~

=
=3

m

q. (18)

| R | IIIH|I

I NI
Lnnl

Leito de Jorro

3 = =
C\; D Fluidizagao Z
K < Borbulhante )
0.425 |
102j =) 102 ! I -
1| -z) g ! i 3
- 4 - | -
- I 3 - =
1o ] u } : ]
L i L | H n
[y |
B (.7 (Aproximadamente) N I~ | B || D N
2 H
voralbdlt "yl oyl I vo-3lund” T4 iy Lo tonl
1 10 102 1 10 102
* *
d3 d3
(a) (b)

Fonte: Adaptado de Kunii e Levenspiel, (1991).

2.8 ESFERICIDADE

A forma de uma particula individualé convenientemente expressa em termos da
esfericidade @,", que € independente do tamanho da particula. Para uma particula esférica
de diametro Dy, a esfericidade € @ = 1; para uma particula ndo esférica, a esfericidade é

definida pela relagdo da Equagéo (5):
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By = —2 5)

DpSp

Onde:

D, é o diametro equivalente ou diametro nominal da particula;
S, € a area de superficie de uma particula;

V, € 0 volume de uma particula.

Com esta definicdo ¢ = 1 para esferas e 0 <¢<1 para todas as outras formas de

particulas. A Tabela 1 lista exemplos de esfericidades calculadas para diferentes sélidos.

Tabela 1:Esfericidade de particulas.

Tipo de particula Esfericidade @,
Esfera 1.00
Cubo 0.81
Cilindro
h=d 0.87
h =5d 0.70
h=10d 0.58

Fonte: Adaptado de Kunii e Levenspiel, (1991).

2.9 DIAMETRO DE PENEIRAS

Para tamanhos intermediarios de particulas, a analise granulométrica é a maneira
mais conveniente para medir o tamanho das particulas. Sdo disponiveis varias peneiras
padronizadas comumente da série padrdo Tyler. As particulas passantes através de uma
tela de malha 150, mas retidas em uma tela de malha 200 séo representadas por -150 +

200, e entdo calculado conforme Equacdo (6):

d, = 1042+ 74 _ 89m ©6)

3 MATERIAL E METODOS
3.1 MATERIAL

O material trabalhado consiste em um defensivo agricola do tipo WG (Granulo
Dispersivel) produzido por extrusdo, possui formato similar a um cilindro e aspecto

poroso, como pode ser visto na Figura 3.
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Figura 3: Defensivo agricola do Tipo WG.
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3.2 0 EQUIPAMENTO

A Figura 4 demonstra o aparato experimental que é composto pelo leito
fluidizado, unidade de controle e leitura de dados, camera de aquecimento do ar, e
compressor centrifugo. O conjunto fica alocado em uma capela equipada com lavador de
gases, (em virtude de particulados finos (< 100um) ndo serem retidos pelo filtro na
extremidade do equipamento) no laboratério de PD&I (Pesquisa, Desenvolvimento e
Inovacao) da Empresa Ourofino Quimica S.A. O secador de leito fluidizado, de formato
cilindrico é constituido em acrilico para melhor observagcdo do conteldo processado,
possui 19,3 cm de didmetro Interno, 32,0 cm de altura. Possui trés pontos de
monitoramento de temperatura, sendo, um na entrada do ar, o segundo a altura de 3,0 cm
em contato com material, este por sua vez utilizado como ponto de coleta de amostras, e

o terceiro ponto a 39,5 cm de altura na saida do ar.

Figura 4: Equipamento utilizado no experimento e principais dimensées

Didmetro do Leito 19,3 cm

Fonte: Autor, (2020).
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O fundo do leito para que se possa ter uma distribuicdo uniforme do ar em
escoamento, é constituido por uma malha (mesh)100 que possui abertura de 150 pum, as
dimensGes do equipamento sdo apresentadas na Figura 4.

O ar alimenta o leito fluidizado por sua base, sando transportado por uma
tubulacdo de diametro 12 cm, menor que o didmetro do leito, 0 que concentra o ar em
escoamento no centro do equipamento ocasionando na periferia do leito uma regido sem
escoamento de ar.

A fim de distribuir melhor o ar no equipamento, uma barreira foi adicionada
abaixo da malha que constitui o fundo do mesmo, entretanto, o problema néo foi mitigado,
pois gerou na regido central do equipamento uma zona de menor fluxo de ar, que acarreta
no acumulo de particulados ndo fluidizados, devido ao baixo fluxo. Para mitigar o
problema, um funil com as extremidades vedadas e de mesmas dimensdes da barreira foi
adicionado no interior do leito ocupando a regido de menor fluxo, assim durante a
fluidizacdo as particulas ao se deslocarem para a regido central (de menor escoamento de
ar) no sentido descendente, se chocam com o funil e s&o reorientadas para as extremidades
do equipamento, sendo esta a regido de ar em escoamento. Devido a nescesidade de tais
ajustes o funcionamento do leito € similar ao de um leito de jorro, porém com o

escoamento na fonte com direcao invertida.

3.3 ANALISE GRANULOMETRICA DAS PARTICULAS

A fim de realizar uma analise granulométrica das particulas uma populacéo de 50
particulas foi separada aleatoriamente durante o experimento e foram mensuradas suas
dimensdes de comprimento e didmetro com auxilio de um paquimetro digital da marca

Mitutoyo que é submetido a calibracdo anualmente.

3.4 EXPERIMENTO
3.4.1 Secagem do material

Ap0s a etapa de extrusdo o material entdo passa por uma etapa manual de quebra
dos granulos para obter-se um produto mais homogéneo granulometricamente. Uma
amostra representativa de todo material foi retirada para determinacéo da umidade inicial
do material, e entdo o mesmo foi fracionado em 6 partes de 450 gramas e foram
submetidas ao secador nas mesmas condigdes de operacéo, as quais sdo utilizadas no dia
a dia de operacdo do equipamento conforme indicagdo do fabricante, assim tendo como

Unica varidvel a temperatura de secagem. As fracbes do material foram submetidas as
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temperaturas de 45°C, 50°C, 55°C, 60°C, 65°C e 70°C. Durante a secagem amostras foram

retiradas a cada 2 minutos para acompanhamento da umidade das mesmas.

3.4.2 Determinacdo da umidade das amostras
Para determinacédo do teor de umidade das amostras, o material foi analisado por
titulacdo pelo método de Karl Fischer no equipamento (Methrom 870 KF Titrino Plus),
ver a Figura 5. Foram utilizadas amostras de aproximadamente 0,2 gramas para cada
determinacdo. As medidas foram realizadas em triplicata e os resultados expressos em
média.
Figura 5: Titulador Karl Fisher

3.5 AVALIACAO DA ESTABILIDADE DO MATERIAL

Durante o desenvolvimento de formulacBes de defensivos, é essencial que o
produto mantenha suas caracteristicas fisicas e quimicas durante todo o seu prazo de
validade similares, as iniciais de quando o produto foi desenvolvido, para isso o material
é armazenado em diversas condi¢Oes e analises sao realizadas ao decorrer do tempo a fim
de avaliar o comportamento do produto durante o seu prazo de validade. E denominado
testes de estabilidade acelerada quando o produto é armazenado em altas temperaturas
para que o produto fique sob situacdo de maior stress do que gquando armazenado em
temperatura ambiente, estas condigdes de armazenagem usadas nos testes séo as descritas
a sequir:

- 54°C por 14 dias, 40°C por um més, 40°C por dois meses, 40°C por trés meses.

- Temperatura ambiente durante o prazo pretendido de validade do produto.
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Para que o produto seja considerado uma formulacgéo estavel o mesmo precisa ser
aprovado nas analises pertinentes a cada tipo de formulacdo quando submetidas as
temperaturas descritas acima.

3.5.1 Dispersibilidade

Para formulacGes de Granulos dispersiveis (WG), uma avaliagdo de suma
importancia é a dispersibilidade, este teste consiste adicionar uma determinada massa do
produto em uma proveta com agua, e entdo a mesma € invertida 180° e retorna a sua
posicdo inicial, considerando este ciclo como uma unidade, e entdo esta operacdo é
repetida até total dispersdo dos granulos. Para este teste quanto menor a quantidade de
inversdes melhor. Parametros internos para este teste, um bom produto deve iniciar a
estabilidade com menos de 20 inversdes, e nas analises de 14 dias a 54°C e trés meses a

40°C ndo ultrapassem 30 inversoes.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 AVALIAQAO DOS RESULTADOS DE UMIDADE
Para realizacdo do experimento o material formulado foi fracionado e identificado
da seguinte forma:
e Amostra 1: Material submetido a secagem a 45°C.
e Amostra 2: Material submetido a secagem a 50°C.
e Amostra 3: Material submetido a secagem a 55°C.
e Amostra 4: Material submetido a secagem a 60°C.
e Amostra 5: Material submetido a secagem a 65°C.
e Amostra 6: Material submetido a secagem a 70°C.
Inicialmente antes das etapas de secagem o foi determinada a umidade inicial do
material que foi de 12,09% (base Umida), determinada via Karl Fisher. Apds andlise
inicial as amostras foram submetidas a secagem em leito fluidizado e os resultados

obtidos sdo mostrados na Tabela 3 referente aos valores de umidade das amostras.
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Tabela 2: Resultados de umidade (base Umida) das amostras em %.

se(;l.:s\egrggo(%ein) Amostral | Amostra2 | Amostra3 | Amostra4 | Amostra5 | Amostra 6
2 7,63 6,2 5,81 5,45 5,37 5,33
4 5,78 4,99 4,76 4,66 4,53 4,44
6 4,79 4,4 4,19 4,03 3,98 3,71
8 4,36 4,17 3,73 3,61 3,37 3,23
10 3,82 3,69 3,54 3,53 3,22 2,91
12 3,34 3,18 2,89 2,79 2,44 2,32
14 2,99 2,77 2,58 2,57 2,17 1,9

Fonte: Autor, (2020).

Relacionando os valores de umidade x tempo das amostras obtém-se o grafico da
Figura 23 que mostra as curvas de secagem em leito fluidizado. Em cada batelada foram
alimentados no leito 0,45 kg de granulado com umidade inicial de 12,09% (base
umida).Os granulos que devem ter a umidade reduzida para valores entrel e 3% por
razdes do processo industrial. Para os granulos temperaturas de até 70°C ndo apresentam
restricBes no sistema de secagem. Para obter a umidade menor que 3% (base Umida) a
temperatura do ar de secagem em 70°C possibilita a obtencdo desta umidade em um

menor tempo 10 minutos. Porém ainda sera nescessario uma avaliacdo de estabilidade do

material.
Figura 6: Curvas de secagem em leito fluidizado dos granulos dispersiveis.
Umidade x Tempo
12,0
- —— Amostra 1
~ 10,0
X 20 1 \ —8— Amostra 2
R , 3
éc; 60 - \ —&— Amostra 3
E —*— Amostra 4
E 4.0
- —%— Amostra 5
2,0
: .
0,0 . . . . . N —&— Amostra 6
0 2 4 6 8 10 12 14
Tempo (Min)

Fonte: Autor, (2020).

4.2 RESULTADOS DA ANALISE GRANULOMERICA

Os resultados encontrados da analise granulométrica realizada no experimento séo
representados na Tabela 4 abaixo, como o formato das particulas é similar a um cilindo,
foi quantificado o comprimento e diametro médio da populdo total das particulas

analisadas, sendo encontrado um comprimento de 3,02 mm e didmetro de 0,98 mm.
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Tabela 3: Resultado da anélise granulométrica das particulas
N° da Particula 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Comprimento (mm) | 2,87 | 3,49 | 2,39 | 2,14 | 2,83 | 2,67 | 1,88 | 2,49 | 2,88 | 3,08
Didmetro (mm) 0,97 1099097097098 | 100|098 | 0,96 | 099 | 0,96
N° da Particula 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Comprimento (mm) | 2,85 | 186 | 1,88 | 3,73 | 2,89 | 3,65 | 3,02 | 3,30 | 2,19 | 3,26
Didmetro (mm) 0,98 099|100 096|097 | 100|097 098] 102] 0,95
N° da Particula 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
Comprimento (mm) | 2,74 | 3,72 | 2,28 | 2,90 | 4,62 | 3,96 | 3,49 | 4,22 | 2,50 | 3,05
Didmetro (mm) 0,94 | 100|094 ]0,96 | 100|094 094|098 |101] 0,96
N° da Particula 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40
Comprimento (mm) | 1,66 | 3,26 | 2,18 | 3,44 | 3,54 | 2,34 | 3,06 | 3,87 | 2,63 | 3,27
Didmetro (mm) 098 1099101095097 097|094 |09 | 098] 0,99
N° da Particula 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50
Comprimento (mm) | 3,03 | 3,83 | 240 | 558 | 3,97 | 439 | 2,73 | 2,07 | 2,89 | 2,17
Didmetro (mm) 1,00 | 0,99 | 1,00 | 1,00 | 0,97 | 0,98 | 0,99 | 0,98 | 0,98 | 0,97
Fonte: Autor, 2020.

Simulando que essa populacdo de particulas fosse submetida a uma serie de
peneiras Tyler, e que a retencdo das mesmas seja apenas pelo comprimento, obtém-se a

seguinte distribuicéo.

Tabela 4: Distribuicdo de particulas em sistema de malhas Tyler.

Malhas Abertura Diametro N‘”T‘ero Fracéo Fracéo Xn_
Tylers (mm) médio (mm) Part|_culas retida Passante (xf) an
Retidas

3,5 5,66 - 0 0,000 1,000 0,000
4,0 4,76 4,380 1 0,020 0,980 0,005
5,0 4,00 3,680 3 0,060 0,920 0,016
6,0 3,36 3,095 11 0,220 0,700 0,071
7,0 2,83 2,605 15 0,300 0,400 0,115
8,0 2,38 2,190 9 0,180 0,220 0,082
10,0 2,00 1,840 7 0,140 0,080 0,076
12,0 1,68 1,545 3 0,060 0,020 0,039
14,0 1,41 1,300 1 0,020 0,000 0,015

Fonte: Autor, 2020.

4.3 DETERMINAGCAO DO DIAMETRO MEDIO DE SAUTER

O diametro Médio de Sauter, diametro médio da particula tal que: se todas as
particulas tivessem esse diametro médio, a area da superficie total seria a mesma que a
da mistura (RICHARDSON, et al, 2006). Calculado conforme a Equacéo 7:

Dp = =7 (7)

Sendo: Xna fracdo de massa retida na malha
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an a media entre a abertura das duas peneiras, passante e retida.

Dr = 53528

=2,83mm

4.4 REGIME DE OPERACAO DO LEITO FLUIDIZADO

Analisando a distribuicdo granulométrica pode-se observar que maior parte das
particulas ficaram retidas na peneira n® 70 que indica diametro médio para essas particulas
de 3,095 mm néo gerando grande discrepancia em relagdo ao diametro de Sauter que é
de 2,83 mm.

O comprimento e didmetro médio dos granulos sdo de3,02mm e 0,98mm,
respectivamente, obtidos pela média de leitura de 50 particulas. Os dados do experimento
foram usados para quantificar a densidade absoluta das particulas obtendo-se 1,33 g/cm?.

O diametro da esfera de mesmo volume que a particula, foi calculado
considerando que, as particulas possuem forma cilindrica, com comprimento médio de

3,08 vezes o diametro, aplicando as equacdes 8 e 9.

md3

d?
Veitindro = (T) 3,08d = — (8)
Relacionando o volume do cilindro no calculo do didametro da esfera tem-se:

6 x3,08

1
dy = |(222) @?| > d, = 4,62"5xd = 1,73 xd 9)

Sendo o diametro 0,98 mm tem-se: 2>d, =1,73x098 =1,70 mm

Ao obter o didmetro da esfera de mesmo volume pode-se relacionar a Equagéo

2\ 42 2
_ m(700a? | 70 289 | g g ogo (10)

T
DpSp 2.d2+3,08md?> ~ 0,5+3,08 3,58

O diametro da esfera de mesmo volume que a particula é de 1,70 mm e a
esfericidade 0,82. A velocidade do ar na entrada do leito foi de 2,36m/s, medida com

anemoémetro digital, como média aritmética de 12 repeticdes. Na parte central do secador
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a velocidade média na operacao foi de 1,90 m/s, devido a influéncia do funil central
adicionado para eliminar a zona de menor escoamento de ar presente no equipamento.
A porosidade do leito fixo foi quantificada determinando-se o numero de
particulas contidas (2340 particulas) em uma proveta de 10 mL, com o volume médio de
uma particula se obtém o volume total das particulas e a porosidade do leito em 47%.
A velocidade minima de fluidizag&o foi obtida com aplicacdo da Equacéo (11),
em funcdo do nimero de Archimedes, Equacdo (12), descritas por Rhodes (2008).

Reps = 25,7 (\/(1 + 5,53. 10—5Ar))- 1 (11)
Ar = dfvmﬁ_z-mg (12)
Sendo:

Rens referente a velocidade minima de fluidizag&o; dp o didmetro medio de Sauter

(2,83 mm);p e ps a densidade do ar e das particulas, respectivamente; g a aceleracao

gravitacional e 1 a viscosidade do ar, referente a operagdo de secagem na temperatura de
70°C.

Com o namero de Archimedes (1.832.480,37) e de Reynolds obtidos (258,98) se

obtém a velocidade minima de fluidizacdo 0,97 m/s. A velocidade de operacéo € 2,43

vezes a Unf. Para 0s parametros da Figura 7: dp* = Ar'/3e u* :Rep/Ar1/3, sendo 122,7
e 2,12, respectivamente. O ponto P em azul da referida figura consiste na representacao
da operacdo de secagem do estudo atual para as particulas calculadas a partir do diametro
médio de Sauter.

Considerando os calculos feitos anteriormente agora para dysendo o didametro da
esfera de mesmo volume (1,70 mm); e todos os demais parametros conforme utilizados
no exemplo anterior, obtem-se, nimero de Archimedes (397.216,05) e de Reynolds
(122,16), que nos permite calcular novos valores dedp* e u*, conforme Equacdes (1) e
(2).

dy = Ar'3>d; = 138.346/3>d; = 735 (1)

u* = Rep/Ar 3>u* = 66,42/138.346/3>u* = 1,66 (2)
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Os novos valores obtidos sdo representados na Figura 7 pelo ponto P’ em
vermelho (para particulas considerando didmetro da esfera) e P azul (para particula
calculado pelo Diametro Médio de Sauter).

Figura 7:Representacéo dos regimes de escoamento encontrados no experimento.

SELLLI B LR R LY B R AR R = T T LBLELRARIL) B
- I- Transporte Pneumatico
L - Q Fo B
Inicio da fluidizacao Elidizacho répida
10 | turbulenta — 10 ;]
i3 w1 E
- Eq. (18) 7 - ; ]
* o 1. [ il i
= | 1 = [ ! i Leito de Jorro |
101 - 10 —
C-\; D u Fluidizagio 3]
_/ . L \ Borbulhante <)
u
- P, 0,425~ . —t : a
3 ’-pg) 4 '°F i E
- = - | 3
o ] C | ]
i =
B g . - I =
B {./ (Aproximadamente) . B . B |' D -
10-3LL "y vl vl 1 10-311111 Lol o bl
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Fonte: Adaptado de (Kunii e Levenspiel,1991).

4.5 AVALIACAO DA ESTABILIDADE DO MATERIAL

O material produzido durante os testes de secagem foram submetidos ao
procedimento de avaliacdo da estabilidade conforme parametros internos da empresa
onde o material foi desenvolvido, o teste realizado foi de dispersibilidade devido a sua
criticidade para este tipo de formulacdo. Os resultados de dispersibilidade do produto séo
apresentados na Tabela 6, e representam quantas vezes a proveta contendo o material foi

invertida em um angulo de 180° para que ocorra total dispersdo dos granulos.

Tabela 5: Resultados de dispersibilidade ap6s testes de estabilidade.
Material T;n:p. Inicial 540? 14 T'Aﬁ T.A T.A 4009 40°C 40°C
Dias 1Més | 2Meses [ 3Meses | 1 Més | 2 Meses | 3 Meses
Secagem
Amostra 1 45°C 13 15 13 14 14 17 16 17
Amostra 2 50°C 14 16 14 15 15 17 18 18
Amostra 3 55°C 13 16 15 14 15 17 18 18
Amostra 4 60°C 14 28 15 15 16 18 18 21
Amostra 5 65°C 15 44 17 17 17 18 22 28
Amostra 6 70°C 18 68 17 17 17 18 25 57

Fonte: Autor, 2020.
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A amostra 4 apresentou consideravel aumento no namero de inversdes apds
estabilidade de 54°C 14 dias, 28 inversdes e 21 inversdes apos 3 meses a 40°C, porém 0s
resultados obtidos sdo aceitdveis para aprovagdo do produto. Amostra considerada
Aprovada.

A amostra 5 apds 3 meses a 40°C ainda apresentou valores dentro do aceitavel,
28 inversBes, porem ao avaliar amostra apds submetida a 54°C por 14 dias, a mesma
apresentou 44 inversoes, o que reprova o produto de acordo com os parametros internos.

A amostra 6, foi Reprovada por apresentar altos valores apds submetida a 40°C
por 3 meses, 57 inversdes, e 68 ap0s 54°C por 14 dias. Resultados que ndo atendem

padrdes internos de aprovacao do produto.

5 CONCLUSAO

Para as duas classificacdes de particulas determinadas, do sistema de secagem em
leito fluidizado utilizado no experimento, localizou-se o regime de operacdo para ambas
as simulagdes na regido de leito de jorro conforme o0s regimes mapeados por Kunii e
Levenspiel,(1991). O comportamento na regido de leito de jorro para as duas simulagdes
possui uma explicacgdo fisica, pois a velocidade no centro do secador € inferior da regido
anular o que provoca um escoamento da periferia para o centro e com circulagédo do fundo
para a periferia, entdo ao contrario do leito de jorro convencional, porém, com 0 mesmo
desempenho em termos de secagem.

A temperatura do ar de secagem de 70°C possibilitou a secagem dos granulos
dispersiveis dentro dos padrdes necessario de umidade, em 10 minutos sendo a mais
eficiente para o processo. Porém, apds avaliacdo das amostras de estabilidade geradas no
experimento, as Amostras 5 e 6 ndo apresentaram resultados satisfatérios de aprovacao
do produto, o que nos leva a concluir que a etapa de secagem nas temperaturas de 65°C e
70°C apesar de serem as mais eficientes, ndo sdo indicadas para o produto, por
influenciarem na qualidade final do material.

Para determinar a melhor temperatura de secagem mostra-se necessaria uma
avaliacdo direta entre a temperatura de secagem e a estabilidade do produto, os dados
colhidos no experimento permite determinar que as etapas de secagem nas temperaturas
de 55°C e 60°C respectivamente apresentaram rendimento de secagem muito proximos, e
a estabilidade das amostras 3 e 4 também apresentaram resultados adequados para

aprovacao do produto.
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Baseado nos resultados obtidos nos testes, os parametros indicados neste trabalho
podem ser utilizados como referéncias para a producdo em escala industrial do novo
produto, reduzindo riscos de que o mesmo apresente qualidade fora dos parametros

desejados,com tendéncia de se manter estavel durante sua vida de prateleira.
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