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Definigao:
Remocdo de um solvente de um material através da
mudanca de fase.
_Material
Aumenta estabilidade e
e Facilidade de armazenamento e transporte
e Facilitar o processo de moagem
e Facilidadede dosagem
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Secagem: Fendmenos
Transferéncia de Massa
(Convecgio)
Mudanca de Fase
(Evaporagdo)
Transferéncia de Calor
(Convecgdo)
# ﬁ\ Ar
~ (Velocidade,
CO n d u gao (_/t:mpemtura e umidade)
Transferéncia de Massa

(Difusdo)
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* (Capilaridade

Escoamento do gés secante
o
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,, 0 |
?9- 18.4 Distribuigao ?a umidade num leito sélido particulado, /// //
“durante o primeiro periodo de taxa decrescente. /
S T 7
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PROPRIEDADES IMPORTANTES DO PROD

e Atividade de agua (-)
ﬂ“’l‘.ﬂ' :p/t{pﬂ OSaWS]..O

UR = a, * 100

e Teor de umidade: (g/g ou %)
massa H20/massa produto
obs.: base Umida ou base seca

e Propriedades fisico-quimicas: degradacao
e Fluidez e tamanho de particula

Conceitos importantes

e Agua livre: é a agua que estd simplesmente
adsorvida no material, e a mais abundante.

e Agua ligada: E a &gua da constituicdo, que faz
parte da estrutura do material, ligada a
proteinas, agucares e adsorvida na superficie de
particulas coloidais, e necessita de niveis elevados
de temperatura para sua remogao.

You created this PDF from an application that is not licensed to print to novaPDF printer (http://www.novapdf.com)



http://www.novapdf.com

Water Activity - Stability Diagram

Moisture Content
Relative Reaction Rate

01 02 03 04 05 06
Water Activity

PHF: Potentially Hazardous Food

[y

Umidade Abs

Yg = massa vapor H,O/

Umidade Saturacao, Ys:
Ys= massa max vapor H,O/ massa ar sec

Moke-up liquid, femperature T,,

Umidade relativa, UR
UR = massa de vapor/ massa de vapor Sat  emerower — T Temperore T
U R%= U RX 100 Hurnidity H# Humidity 4
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Carta psicromeétrica
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Figure 23-3 Humidity chart. Air-water at 1 atm. —

3

Medidas de umidade do ar

Método psicrométrico: bulbos séco e umido
Método do ponto de orvalho
Método gravimétrico

Psicrometros comerciais: capacitancia,
condutividade.

You created this PDF from an application that is not licensed to print to novaPDF printer (http://www.novapdf.com)



http://www.novapdf.com

Eficiéncia energética

o DefinicacE () — Qseo _ Mevap-Altvap X 100
ans mg.Cpg.ATg

e Importante devido ao custo energético.

Pode ser afetada por:

e perdas de calor para o ambiente;

e escolha inadequada das condi¢cfes de operacgéo;
e dimensionamento do equipamento.
L]

em geral mais baixas que eficiéncias de evaporacao, por isto é
recomendavel sempre reduzir o solvente por evaporagao antes da
secagem.

Fatores de seguranca

e Solventes inflamaveis

lemperature

Spark formation

Product \ Alr out
N
v}ﬁ_\ Danger Characteristic
T1 .
N Selfignition  Selfignition
Tl
i

¢ | _— Dustexplosion ¢ Dustexplosiveness

¢ Minimum ignition
energy (dust)

o Explosion characteristics

¢ Electrostatic chargeability

o Explosion of o Smouldering lemperature
pel | carbonization gas Minimum ignition encrgy
__..' ) (hybrid mixture)
Y& Exothermic ¢ Decomposition
Dry product § § dccomposilion temperature

¢ Deflagratability
Fig. 1. Spray drying.

e Faixa de inflamabilidade: Etanol (<3 ou >15 %)
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Termosensibilidade
Microorganismos, substancias de origem bioldgica (vegetal ou animal)
Bioquimicas Enzimticas  Quimicas Fisicas
! ! ! !

Atrofia de Perda de Queda do Solubilidade
microorganis  atividade  valor nutritivo Rehidratacéo

-mos e atividade  Encolhimento
Organo-
Iépticas
L L L L
Leveduras Enzimas Proteinas Todos os
Bacterias Vitaminas Carbohidratos produtos
Gorduras bioldgicos
Antibidticos
Aminoacidos
o000
000
(X X X ]
[ X X J
[ X J
o

Termosensibilidade

Sensiveis a que parametros da secagem?

temperatura;

duracao; (tempo de residéncia)
velocidade de aquecimento;
umidade inicial do ar;

taxa de secagem;

umidade final o produto.

You created this PDF from an application that is not licensed to print to novaPDF printer (http://www.novapdf.com)



http://www.novapdf.com

Termosensibilidade

Degradacéo: indice de degradacédo da qualidade ( ID)
1q(t
D= ')
1q(0)

Escolha de um indicador de qualidade (iq).
Por exemplo:

1) nimero de organismos vivos, C

2) atividade enzimética, A

3) conteudo de ativo, C

Sscadiores malg yliiizados na indgstria
farmacdutica

Secadores de bandejas

Secadores em tunel e esteiras transportadores
Sistemas de leito fluido

Secadores por atomizacao: spray dryer
Liofilizadores

Secagem por microondas

Sistemas de secagem hibridos

N G S @ N =
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Critério Tipo
Operaglio Batelada, Continua

Calor __ Convecgiio, adiabitico
Estado do material Estaciondrio, ern movimento

Movimentaciio Co-corrente, contra-corrente
Preasiio Almosférica, viscuo a
Temperatura Ponito de ebuliciio, congelamento |

Melo adsorvente Ar, vapor superatuecido, gases
Eatdglos __ Unico, multipio
Tempo de residéncla Curto (<1), médio(<60), longo (>60)

DR A BED DRYT [

BED
& GT lat,
: Vegetable drugs TRAY DRY-ERS * AP
Capsules G
ranulates
* Granulates | PLATE DRYERS *Excipients
; Fementuions (v ACUUM HEATERS | * API
* Bomymes * Excipients
I EDS *Granulat
T [ SPOUTED AND FLUID BEDS “Grsnuites
% gll)rlns ’ BELT DRYERS | * Vegelable extracts
= * Capsul
| RoTARY DRUM DRYER o
- - .y
: i:l(]c;lplents | DRUM DRYERS | easts
' : * API
o | SCREW CONVEYOR DRYER * Exciiiéits
* = 3
By | FrEEZE DRYERS | —
2 * Vaccines
*# Thermosensitive API I , : T e
* Vegetable extracts SPRAY DRYERS * AP

* Vegetable extracts

Figure 8.1: Classification of static and moving dryers and examples of their applications.
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U Apesar de serem muito usados, esses equipamentos
apresentam inimeras desvantagens, Como por ex.:

- apliciveis somente a secagem de materiais estaveis;

- 0 produto pode permanecer umido nos cantos das bandejas;
- pode ocorrer secagem desigual nas bandejas;

- aplicados somente para secagem de produtos solidos;

- operacao descontinua.
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&nny-!hyusw_
sscagen po afomizagdio

1 —Bomba
______  2-Camaradesecagem
3 - Atomizador adisco rotativo
4 —Trocador de calor
5— Ventilador adutor
6 — Valvula rotativa
7 - Ciclone

8 — Ventilador Exaustor

Secagem de soluc¢des, suspensdes ou pastas diluidas (ex. leite em pg; café soluvel,
extratos)

| Liqukio ||
Teor de Solidos Tipo e projeto da bico
Densidade Wezdes de anliguido
Wiscosidade Pressdes de arfliquido
Ar Tens#o Superficial Welozidade arfliquido
J1. agquecide
Bico :
atomizadaor PO
Separador
CAmara——
de secagem Forma Temperatura e vez&o
Tamanho do ar de secagem
Densidade Fluxos co ou contra
(i] Compactahilidade cormente
Escoabilidade
Umidade

You created this PDF from an application that is not licensed to print to novaPDF printer (http://www.novapdf.com)



http://www.novapdf.com

Modos de operacao - spray dryer

Cocurrent Countercurrent Mixed

=D = Ak oeso> = Product =D = Fluid feed

Atomizador centrifugo

Atomizador por presséo Atomizador ultrasénico
hidraulica
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Schlick 940 Spray Gun

120
100
80
60
40
20

Liquid Delivery (L/hr)

Spray Air Pressure (Bar)

—e— 15 Micron
—=— 30 Micron
—+— 50 Micron

0 1 2 3 4 5 6 7 8

Open Closed cycle

Powder Elevlrastaric
precipitator

Dry eollvetor

Serubher!

condenser
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Spray-Dryer - Ciclos de Operacao
Aseptic

Laboratério Piloto Industrial
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— Modificar um leito de

particulas de maneira que este adquira propriedades
fisicas de fluido.

Superficie alinha Niveis se

com o horizonte igualam
Objeto
" leve
/ flutua ‘,
T ksmidos escoam

por orificio

00

000

(X X X ]

00

[ X}

[ ]
—> Modificar um leito de particulas
de maneira que este adquira propriedades fisicas de

fluido.

32
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Figura. Leitos fluidizados e de jorro comercializados na area farmacéutica.
a) leito com atomizacao no topo; b) leito tipo Wurster; c) leito fluidizado rotativo e
d) leito de jorro bidimensional (GLATT).

* Aplicacdes gerais:

- reacOes cataliticas soélido-fluido;

- adsorcéo; combustdo de carvao;
-Farmacéutica: secagem, granulacdo e revestimento.
* Aplicagcdes na secagem:

-- granulos, ex. comprimidos, sementes, etc;
-- pastas (duras e moles);

-- suspensodes e solugoes.

* Produtos obtidos:

-- Pés finos dispersos ou grosseiros;

-- granulos.
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E também denominada de
secagem por sublimacdo. As
etapas de uma liofilizagao séo:
% o congelamento do material,
L fornecimento de calor sob
condi¢des controladas, que leva

a sublimacao do gelo. PONTO TRIPLO

T =0,0098°C e
P = 0,64 kPa
*Cuidados: Temperaturade colapso
DIAGRAMA DE FASES PARA A AGUA

% Caracteristicas do processo:

- Produtos de melhor qualidade;

- Custo elevado.

* Parametros que afetam a qualidade do
produto:

1) Temperatura do congelamento;

2) Taxa e técnica de resfriamento, que pode ser
por contato ou direto.

3) Taxa de fornecimento de calor ao produto;
4) O vacuo da operacao;
5) Tempo de secagem.
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Figura. Liofilizador de bandejas com fechamento automatico, 1) Visor da
camara; 2) Camarade secagem; 3) Sistemaarticulado de tampamento; 4)
Camarade congelamento do vapor; 5) Resfriador; 6) Bomba de vacuo, 7)
Valvulade alivio.

(X X J
[ X X 2
0000
(X X J
([ X J
[ J
EXEMPLOS DE FREEZE DRYERS
Product
Shelves —__
Ponhd Panel
Product — =
Chamber Door
Frame
s EEEEE — Refrigeration
T ghar

Laboratério

Piloto ou industrial
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% Qutros tipos de secadores.

Secadores a vacuo (secadores indiretos):
Indicados para produtos que nao podem entrar
em contato com outros materiais;

Secadores de tambor rotativo; de esteira
transportadora, entre outros.

Secadores de tambor rotativo
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Pesquisar na interne

e fiagmentagdo, consiste na iedugio de amanne
de wim determinadie materiall.

Gresseira, intermediaria ou fina:
Gresseiiiaz 20 mesh
Intermedidria = 20020 mesh (74 a 840 microns)
Fina < 200 mesh

PS: Um dade meinho pode operal em mais de uma classe
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' coMmNuicAO ‘

Areducao de tamanho ao longo da Historia

_ commugho _ |t

Industria Farmacéutica — Fragmenagio

Ex: ~ Produitos guimicos;

- Tecidos aniimais;

-~ Compesios vegetais: duies: sementes;
fibroses: raizes;
moles: fleres e follhas

Indmeres métodios de fragmenta¢do podem ser empiegados.
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[ X X J

[ X X 2o

(X X X J

[ X X J

[ X J

[ J
Cominuir/moer significa mudar a distribuicéo
granulométrica

[ X X J

000

(X X X J

[ X X J

[ X J

[ J

Padronizaglic de pés
Farmacopéia Britdnica - Dois critérios:

1) Relaciona o grau de fineza de um po com o nNUMeIo da
peneira em que todas as particulas passam

Grau de fineza N da peneira em todas|
as particulas passam|
(Tyler)
Grosseir0|
Mod. Grosseiro 22
Fing] 8g)
Muito fino 120
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.. COMINUBICAD

© Classificacdo € diversa: O pé6 muito fino pode receber a
mesma definicdo gue um pd grosseiro.
1) Solucdo: A British Pharmacopeia especifica um segundo
numero de peneira no gual ndo mMais gue 40% do material

passa
Grau de fineza N° da peneira em todas||| [Peneira em que menos]
as particulas passam| || [de 40% passam (Tyler)|
(Tyler)

Grosseiro| 10 44

Mod. Grosseiro] 22| 60

Mod. Fino] 44 35]
Fino 35| N3o especificadal
Muito fino| 120 N3o especificadal

.. COMINUBICAD

Fatores a serem considerados

a) Dureza (Escala de Moh's: Grafite/Talco: 1; Diamante: 10)

1-3: Materiais moles -Riscados com a unha;
3 = 7 : Materiais intermediarios;
7- 9: Materiais duios — Riscados com uma faca.
b) Elasticidade (Ex. borracha e giz)

c) Abrasividade

d) Aderéncia
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Fragmantagio

e
COMINUIGAD -
e) Temperatura de amelecimento do material
f) Estiuitura do material
g) Efeito fisiolégico do material
) A pureza do pioduto
i) Rellagdo Tamanihe do prod/Tamanihe Alimentado
j) A densidade do material
[ X X ]
000
COMNUIGAO H
: [}

e Processo basicamente energético:
e Energia necessaria para ruptura do material
e Deformacao elastica-plastica-ruptura

Fratura

Tensao

Flastica Plastica

v

Deformacao
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4 Gelatins

0‘!\\ \

N

Energy consumed (kWh/tonne)
@
L

2 3 5 1 =23 5 10 23 5 1© 23

Particle size dgo {um)
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Consumo de Energia
na Cominui¢do

> 98% de Perdas:

- deformacido do material sem fiatura;

- deformacdes ¢/ fiatura;

- distor¢des do equipamento,

- aifito particulas-particulas particulla/equipamento,
- aquecimenito do material e equipamento,

- Vibragdo,

- fuido, ete.

W = kWh/t
%, indices de trabalho para moagens a Gmido (iKWh/t) -
%, Moagens a seco multiplicarpdr 1,34

Mlaterial Densidade Indice de trabalha
Argile 2,51 6,30
Ardosia 2.57 1,30
Arcia 265 16,46
Barita R Mt} 6,24
Bauxila 220 B.7E
Bazalto 2.89 200,41
Blerda F.608 1242
Calcdrec .56 1% 74
Carburcto de silicke Z.73 26,07
Cascalho 2,63 15,87
Carwdc 1,40 13,0
Cimemto .67 10,57
Clinquer 3.0 13 49
Clogue 1.31 15,13
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(X X J
000
oo
oo
[ J
Método Diagrama | Exemplo
Corte Facas
Diminuicig
Compressio Rolos
de
g 2 Martelo
Vg
tamanho Impacto (i 7 Bolas
T {, Pas
s
Atrito D1 | Discos
dentados
(X X J
[ X X 2
ee
oo
[ J

Gral e pistilo

Faixa de reducéao

1 10 100 1.000 10.000 100.000
Diametro de particula (um)

Compressiio
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|

Feed

— Casing

Stationory blaode
——— Rotating blade

O . — Rotor
. il

Sieve

Blade holder

7A% ————Ground product

Faixa de reducao
el

1 10 100 1.000 10.000 100.000
Diametro de particula (um)

z
:

Almofariz frontal | |
I I 1
| Moinho de rolos

I

| | 1 |
1 10 100 1.000 10.000 100.000
Diametro de particula (um)

Figura 11.7 Faixa de redugio de tamanho para métodos por com-
pressao.
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“ Obtenglie dc Pés
Molnho de pés

Silencar

Casing

——Short grinding trock with sieve

, plote or pendul beaters

Interchangeable bearing coge

Long arinding trocks;
moteriol emerges

n Casing
through slits 2

Moteriol out

| | Moinqo de

Impacio

mar|telos

1 10 100

1.000 10.000 100.000

Diametro de particula (um)
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COMINUICAO

Moinho vibratdrio

Impacto

Moinhos vibratérios

1 10 100 1.000 10.000 100.000

Diametro de particula (um)

Moinhe de Discos Moinho de Pinos

Moinho de pinos

1 10 100 1.000 10.000 100.000
Diametro de particula (um)
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Moinho de energlc fluida

10 100 d
Diametro de partic

Moinho de bolas

1 10 100 1.000
Diametro de particula (

You created this PDF from an application that is not licensed to print to novaPDF printer (http://www.novapdf.com)

32


http://www.novapdf.com

COMINUICAO

Rotacé&o Critica de Moinho de Bolas:

423
n =

°~ /D-D,

D = diametro do moinho; D, = diametro das
bolas, ambas em cm; e n, € dado em rpm.

COMINUICAO

Fabey - opsragic - molnno: o bolas

¢ Moagem fina e Gmide com suapensbes viscoses;

W 70 2 7% ela meacem fina a Gmido com
suspenstes pouco viscosas;

ST e de o, moagem a seco ou, a Umido de
particulias grandes
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-Tipos de Operacoes de Moagem:
a) Operacao em batelada ou continua:

cargadescarga

A 4

moinh¢g—

moinhdg

Operacao em Operacéo Continua

Batelada em circuito aberto

COMINUICAO

w Circuito aberto ou fechado

y—

_> -
ciclone
reciclo

moinhol—

A 4

A 4

Operacao em circuito fechado com separacao a seco
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|

Balange populacional

Separar fracdes por tamanhos, como huma
operacao de peneiramento.

Modelagem do processo de moagem
Mini balanco popu igsieiad

1INy
2[___ 1Ny
3[____1 N3
417 1 Ng 2
S[ ] Ns:
" Balango populacional

Separar fracdes por tamanhos, como huma
operacao de peneiramento.

BALANGO POPULACIONAL
e Escrevem-se %

equacoes de
entrada e saida 7
para cada A %
“Caixa”, em dui:n'?g{eaclno N, i médio
funcao dos

mecanismos
envolvidos, como 0
coalescéncia e QUEBRA i
quebra.

i)

<I':| i1
—

CRESCIM i1 i1
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Balange populacional

Cada fragdo Xi tem, durante a moagem, entrada e saida de
material.

dX;
G
dXi n
— =S X + 2 Xi15iaAB; iy
d Y
Bji_1 = (d—')
i-1
Balange populacional :
dXx
e Exemplo de 5 fragoes: d_tl =t
dX
I, o Xet XaSiBa
dX,
dt 54X 4+ X1S1By 1+ X558y 2 + X353By 3
dX
_dt5 = —S5X5 + X15;B51 + X»S,Bs

+ X353B5 3 + X4S4B5 4
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COMINUICAO

Esecolha do mélodos de redugéio do tamanho
de particula

- Forma da particula
* Uso do p6 e tamanho de particula requerido
» Custo do processo

* Conhecimento das influéncias relativas ao processo
e variabilidade do material

Referéncias
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