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1 - Definigao:

Remocdo de um solvente de um material através
do fornecimento de calor.
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Importancia de secagem
na industria farmaceéutica

o Diminuir risco de crescimento microbiano e
degradacéo quimica

o Facilidade de armazenamento e transporte

o Facilitar o processo de moagem

o Facilidade de dosagem

o Aumento shelf-life

EXEMPLOS DE OPERAGOES DE SECAGEM

o Secagem de granulados para elaboragéo de
comprimidos e capsulas

o Secagem de sais efervescentes

o Lactose spray dried

o Suplementos nutricionais

o Extratos secos de plantas medicinais
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Producéao de
extrato seco

(3) tanque de armazenamento etanol (4) misturador

o (5) moinho (6) vaso extrator

(7) tanque armazenamento extrato (8) descarga da droga exaurida
(9) vapor (10) evaporador

(11) forno a vacuo (12) classificador

(13) coluna de fracionamento

l bl (1) silos de armazenamento (2) dgua
-
!

2. Classificacao das operacdes de secagem

- Tipos de Operacoes de Secagem

a) Secagem por evaporacgdo: A secagem acontece a uma
temperatura menor que a temperatura de ebulicdo do
solvente.

b) Secagem por vaporizacdo: A secagem ocorre a uma
temperatura maior que a temperatura de ebulicdo do
solvente.

c) Secagem por sublimacédo: Nesse caso, o solvente
passa diretamente da fase solida para a fase gasosa (ex.
liofilizac&o).
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% Quanto a forma de fornecimento de calor
pode-se classificar a secagem em:

1) Secagem por conveccdo: O calor é transferido ao
material que € seco por um gas aquecido, ou em
alguns casos por vapor superaquecido. ex. Estufa de
conveccéo forcada.

2) Secagem por contato ou por conducdo: O calor €
fornecido ao material atraves de superficies
aquecidas (ex. liofilizador)

3) Secagem por radiacdo: A energia € fornecida ao
material na forma de radiacdo (ondas
eletromagnéticas ou micro-ondas).

% Uma outra forma de se classificar a secagem é
pelo nome do secador utilizado, ex. secagem em
leito de jorro; secagem em Spray-Dryer; secagem
por liofilizacéo; etc.
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3 - Secagem de Produtos Farmacéuticos

Produtos Farmacéuticos ‘

\

Caracteristicas Diversificadas l

EX: Hormonios, AAS, Antibidticos, etc.

% Face a grande variedade de materiais e
diversidade de suas propriedades fisico-quimicas,
existem uma grande variedade de secadores, entre
0S quais:

* Secadores de pratos; bandejas, etc;
* Leitos fixos; fluidizados e de jorro;
* Transporte pneumatico;

* Spray-Dryers;

* Secadores rotativos;

* Secadores a vacuo;

* liofilizador; etc.
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3.1 — Selecéo de secadores
% Como selecionar o secador ideal?

A selecéo vai depender de varios fatores:
3.1.1) Classificacdo do material

a) materiais granulares: ex. comprimidos, sementes,
etc;

b) materiais pastosos: ex. torta de filtracdo e
precipitados;

c) solugdes ou suspensdes: ex. sangue animal, extratos
vegetais, plasma sangtiineo, etc.

% Classificagdo dos Produtos Farmacéuticos

- Materiais Granulares (Comprimidos, Pds, etc)
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% Classificacdo dos Produtos Farmacéuticos

Filter cake

Paste

Suspension

- Materiais Pastosos, suspensoes

% Classificacdo dos Produtos Farmacéuticos

- Produtos Vegetais (Folhas, Raizes, ...)
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3.1.2 - Propriedades fisico-quimicas dos materiais:

*Forma fisica

*Distribuicdo granulométrica
*Teor de umidade
Sensibilidade térmica
*Propriedades térmicas, etc.

3.1.3 - Caracteristicas do produto desejado:

Solubilidade

*Sabor

*Capacidade de sedimentacéo
*Capacidade de aglomeracao
*Aspecto visual

*Fluidez, etc.

3.1.4) Propriedades Reologicas

1) Bingham

2) Pseudoplastico com tensao inicial
3) Pseudoplastico

4) Newtoniano

5) Dilatante

Tensao de cisalhamento

Taxa de deformacio

Fig. - Reogramas de Fluidos Independentes do Tempo
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/ Tixotropia
Reopexia
N ¢ P

Tensao de cisalhamento

Taxa de deformacio

Reogramas de fluidos dependentes do tempo

Selecdo mais rigorosa = Depende da cinética

de secagem, que esta intimamente relacionada

com a forma com que o liquido esta ligado ao
material  (ex., livre, adsorvida, ligada

guimicamente, etc).




3.1.5 - Cinética e equilibrio de secagem

Durante a secagem de um sélido Uumido por um gas a uma
temperatura e umidade fixa, manifesta-se sempre um certo tipo de
comportamento, representado na figura abaixo:

Taxa de

Teor de secagem
umidade t A’

dX

h " :
dt iPeriodo de laxai Periodo de taxa constante 1 @ *
[
|

' | 3

1 decrescente !

Tempo

X=teor de umidade = Massa do Material - Massa de Sélidos
Massa de Sélidos

* A secagem termina quando atinge-se o0
equilibrio, Xg, ou seja, quando a pressao de
vapor no solido for igual a pressdo parcial de

vapor no gas.




3.1.6 - Isotermas de Equilibrio.

Permitem a determinacdo das propriedades
higroscépicas de um material e o
estabelecimento de condigbes adequadas de
secagem e armazenagem.

Possuem relacdo direta com a estabilidade do
produto.
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As isotermas de equilibrio também séo
importantes por permitirem a determinacdo das
propriedades higroscopicas de um material e o
estabelecimento de condi¢cdes adequadas de
armazenagem, evitando situacbes que levem a
deterioracdo do produto, como por exemplo,
devido ao crescimento fungos e bactérias. Dessa
forma, possuem relacédo direta com a estabilidade

do produto.

Como medir?

M ilicifolialeaves
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Como medir?

Temperatura (°C)
25 30 40 45 50
Solucgdo Salina Umidade Relativa (decimal)
LiCl 0,113 0,113 0,112 0,111 0,111
CH; COK 0,225 0,216 0,204 0,195 0,192
MgCL.6H,O 0,328 0,324 0,318 0,314 0,312
K, CO; 0,432 0,432 0,432 0,432 0,433
NaNO, 0,645 0,635 0,616 0,603 0,597
NaCl 0,753 0,750 0,748 0,747 0,746
KCI 0,843 0,834 0,818 0,808 0,802
O Classe | - Lactose anidra U.S.P.
B Classe Il - Aceto-ftalato de celulose N.F.
40 + % Classe Il - Alumino-silicato de magnésio N.F. %
* Classe IV - Povidona U.S.P.
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Figura. Umidade de equilibrio em fungdo da umidade relativa

para excipientes farmacéuticos.




PROPRIEDADES IMPORTANTES DO PRODUTO

o Atividade de agua
o Teor de umidade:
o Propriedades fisico-quimicas: degradacao

o Fluidez e tamanho de particula

3.2 - Umidade do produto.

Xp (bu) = massa H20O/massa amostra produto

Xp (bs) = massa H20O/massa seca da amostra produto

Métodos para determinacdo umidade: Balanca infravermelho,
perda por dessecacao (estufa),titulacdo Karl-Fischer.




Método Karl Fischer

/"7 WATER BY KARL FISCHER

\
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3.3 - Atividade da agua.

o E definida como o raz&o entre a pressao de
vapor da agua presente em um produto pela
pressao de vapor da agua pura.

o a, = 1.0 indica &gua pura.

o a, = 0 indica total auséncia de moléculas de
agua livre.

.y = P/ Po

UR =a,, * 100




Conceitos importantes

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

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

Qual equipamento é utilizado para medir a
agua livre?

a,

e s, 0w
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Atividade de agua

Examples of foods within
this range of water activity.




Water Activity - Stability Diagram
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PHF: Potentially Hazardous Food

4 - PSICROMETRIA - PROPRIEDADES DO AR UMIDO

+ Importantes: Umidade absoluta; Umidade
Relativa; Densidade e Entalpia.

% - Umidade Absoluta, Yqg:
Yg = massa H,O/massa ar seco
=» Sistema ar-agua: Yg=0,622 p,/(P-p,)
- Umidade Saturacao, Ys:
Ys=0,622.P,/(P-P,)

Pv = pressdo de vapor da agua pura
pv = pressao parcial do vapor de agua.




% - Umidade Relativa, UR:

U R: pV/ PV — presséo parcial vapor na corrente de gas/pressao vapor da agua pura

UR%=URx100

% - Entalpia do ar imido, h:
h=Cpg.T+Yg.(A,+CpV.T)

-Volume do ar umido, p:

E o volume de 1 kg (ou Ib) de ar seco + vapor:

"=

& Determinacédo das propriedades do ar: Medida Simultanea da
Temoeratura de bulbo seco e bulbo Gmido do aas (GROSVENOR).
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& Determinacéo das propriedades do ar: Medida Simultanea
da Temperatura de bulbo seco e bulbo tmido do gés.

Termdmetro de bulbo seco

Jemometo T — Articulaio mével

4 de bulbo -
/N Escala para converséo
; ey~ das leituras em
humidade relativa

Brago amovivel

FiG. 3.2 Psicrémetro suspenso.




& Determinacdo das propriedades do ar: Medida Simultanea
da Temperatura de bulbo seco e bulbo Umido do gas.

- Método gravimétrico (umidade)

-Higrometros eletronicos (capacitancia, resisténcia,...)

- etc..




