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RESUMO - O processo de secagem é uma tecnologia importante e bastante utilizada em
diversos ramos industriais. O uso da secagem consciente evita 0 consumo desnecessario de
energia, bem como a perda de produtividade mantendo o produto ja seco dentro do forno, ou
ainda a necessidade de reprocesso, quando ocorre a retirada do produto antes do tempo
necessario, ainda com alguma umidade. Este trabalho tem como objetivo avaliar o efeito do
tempo na secagem, na perda de massa, bem como o efeito de aglomeracéo das particulas em
uma amostra de acido niodbico com 59,9% de umidade a 110°C. Foram estudas as massas
Umidas de 100, 500 e 1000g, nos tempos de 30, 60, 120, 180, 240, 360, 420, 600, 720 e 1440
minutos, em mufla de laboratério. Os resultados mostraram que para a secagem completa de
100 g da amostra é necessario o tempo minimo de 600 minutos. J& a massa de 500 g, necessita
de 720 minutos e para a massa de 1000 g, é preciso o tempo de secagem maior que 1440
minutos, ja que os resultados apos secagem de 1440 minutos, resultou em um produto com 2%
de &gua residual. Foi notado o evidente efeito crescente da aglomeracgdo das particulas, com
0 aumento do tempo de secagem, de 29,90um (D90) na amostra Umida de partida, para
49,05um (D90) na amostra completamente seca a 110°C, o que indica que quando ha
necessidade de produtos secos, com tamanho de particulas preservadas, se faz necessario a
utilizacdo de um equipamento desagregador ou de moagem, adicionando ao processo mais
uma operacao unitaria, apos o processo de secagem, eliminando o fendbmeno de aglomeracéo
das particulas. Este trabalho também prop&e o ajuste de modelos empiricos para avaliacao
da curva de secagem experimental e os resultados apresentaram boa aderéncia ao modelo de
secagem do &cido nidbico.

1. INTRODUCAO

O processo de secagem é uma técnica eliminacdo de &gua, de extrema importancia e muito
utilizado em diversas areas industriais. Dentre os inUmeros objetivos de aplicacdo da secagem, destaca-
a eliminacdo da &gua evitando o custo de transporte e armazenamento de 4gua nos produtos sélidos.
Nos produtos agricolas a secagem é uma das etapas de pré-processamento, que tem por finalidade a
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remocdo de agua principalmente para manter os produtos em equilibrio com o ar do ambiente onde
devera ser estocado, preservando a aparéncia, qualidades nutritivas (SILVA, 2018).

E nesse contexto, que esse trabalho propde o ajuste de modelos empiricos de secagem para obtencéo
de previsdo mais assertiva do tempo necessario para a secagem, de diversas massas Umidas do &cido
niobico, bem como avaliar o efeito de aglomeracdo de particulas quando submetido a secagem.

2. PRINCIPIO DA SECAGEM

Para que ocorra a secagem, ¢ necessario obter uma diferenca de pressao de vapor d’agua entre a
superficie do produto a ser secado e o ar contido no meio de secagem. Podemos resumir que para que
ocorra a secagem de um solido, ou gréos, precisamos que a pressdao de vapor do produto (Pg), seja
maior que a pressdo do vapor de dgua do ar de secagem (Par)(SILVA, 2018), Portanto, as seguintes
correlagdes podem ser feitas:

Se Pg > Par: ocorre a secagem;
Se Pg < Par, ocorre 0 umedecimento do produto;
Se Pg = Par: ocorre o equilibrio higroscopico.

-~ Moléculas
b ¥ de dgua Ar
(Par)

Figura 1: Processo de secagem, saida de 4gua dos grédos para o ar, conforme SILVA, Juarez de
Souza. Secagem e secadores, Capitulo 5, 2018.

Outra caracteristica de extrema importancia para alguns produtos na forma de granulado, ou em
po é o tamanho de particulas, alguns produtos, sofrem o fenémeno de aglomeracéo de suas particulas,
quando submetidos a secagem, ja que quando a pelicula de 4gua que envolve as particulas é removida,
elas se unem, explicando o fendmeno de aglomeracdo por secagem. Algumas tecnologias de secagem
evitam essa aglomeragdo como o Spray Dryer ou Freezer Dryer, tecnologias que ndo serdo tratadas
neste trabalho.

3. MATERIAL E METODOS

O desenvolvimento deste trabalho ocorreu no periodo de outubro a novembro de 2020, no
laboratdrio de desenvolvimento de produtos para baterias da Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineragdo - CBMM, com o &cido nidbico imido, fornecido gentilmente pela CBMM.

A amostra de acido niébico Umida, foi submetida a caracterizacdo previa de umidade, a partir de 7
repeticOes de determinacgdes, com a utilizagdo da balanca de analise de umidade, da marca Sartorius,
modelo MA35, mostrado na Figura 2. O procedimento para as determinacdes de umidade, foram
realizadas a partir de aliquotas de 2,0 g da amostra imida, a 110°C, o tempo de analises é determinado
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automaticamente pelo equipamento, que tem duracdo aproximada de 25 minutos por determinacdes,
quando a massa de amostra se estabiliza a 110 °C.

As amostras de &cido nidbico umidas, foram acondicionadas em caixas ceramicas e submetidas
a secagem em estufa da marca Marconi, a 110 °C, como pode ser observada na figura 2. O tempo de
secagem foi realizado entre 30 a 1440 minutos, com 3 diferentes massas Umidas, 100, 500 e 1000 g,
como mostrado na Tabela 1.

Tabela 1 - Programa de ensaios de secagem em estufa de laboratério, com variagdo de tempo de
secagem a 110° C, com 3 diferentes massas do acido nidbico imido.

Massa Umida Tempo de secagem em minutos a 110°C
100g
500g 30 |60 |120 |180 |240 |360 |420 |[600 |720 |1440
10009

Balancga de Estufa de Balanca
determinagdo secagem analitica
de umidade

Figura 2: Equipamentos de laboratorio utilizados para a determinacdo de umidade, secagem e
avaliacdo de perdas de massa aplicados neste trabalho.

A analise de umidade obtida a partir da combinacdo entre os tempos de secagem e a massas das
amostras de partida, estudadas neste trabalho foi determinada pela Equacédo (1), mostrada a seguir.

% Umidade da amostra = % Umidade inicial — ((%) X 100) 1)

Onde:
% Umidade inicial = umidade da amostra imida de partida, média analisada

mu = massa Umida em gramas;

MS =massSa Seca em gramas.

J& a perda de massa, foi calculada pela subtracdo da massa seca pela massa umida, conforme
mostrada na da Equacao (2):

mu—ms

% Perda de massa = ( ) x 100 (2)

Uberaba, 11 e 12 de dezembro de 2020 - Link: https://www.uniube.br/eventos/edepa/



DESENVOLVIMENTO DE
PROCESSOS AGROINDUSTRIAIS
Uniube - UFTM - IFTM

Para avaliar o efeito da aglomeracdo das particulas durante a secagem do acido niobico, as
amostras do ensaio de 100 g, que foram submetidas a secagem nos tempos de 30, 120, 240, 360 e 420
minutos, bem como a amostra Umida de partida, foram submetidas a medicGes de tamanho de
particulas, utilizando a tecnologia a laser, em equipamento da marca Bettersize, modelo S3, ilustrado
na Figura 3.
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Figura 3: Equipamento de determinacdo de tamanho de particulas a laser da marca Bettersize,
modelo S3.

3.1. Modelo empirico de secagem

A partir dos valores de massa e tempo verificados nos intervalos apresentados na Tabela 2,
ajustou-se as curvas de secagem conforme o modelo de Midili, apresentado na Equacéo (3) a seguir:

y = a.exp(—kt) + b 3)

Em que y corresponde aos valores de massa seca, t corresponde ao tempo; e a, k e b séo
coeficientes do modelo. Este modelo foi escolhido por apresentar um bom ajuste segundo literatura
especializada (NADERINEZHAD et al., 2015).

3.2. Determinacéo dos coeficientes

A partir dos valores experimentais de massa das amostras, verificados durante a secagem,
determinou-se os valores dos coeficientes dos modelos a partir do método de analise de regressao ndo
linear — RNL (BATES & WATTS, 1988). Utilizou-se o software R. O método RNL foi escolhido por
ser o0 método de analise mais comum para determinacdo dos valores dos coeficientes em modelos de
secagem (NADERINEZHAD et al., 2015). A regressdo ndo linear emprega o método dos minimos
quadrados para determinar o valor dos seus estimadores 8, de modo que os residuos sejam
minimizados, conforme Equacéo (4), (BONATE, 2006):

s(0) = Xzl — £(6; x)]° (4)
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3.3.  Avaliagdo do desempenho

Adotou-se como critério para avaliagdo do modelo o erro residual (RSE) padrdo, que
representa a medida de erro da estimativa do modelo de regressao representado pela Equacgao

(5).
Z?=1(Yi_37i)z
n—-1

RSE = (5)

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

O resultado de umidade média obtido na amostra do &cido nidbico imido de partida foi de 59,9%.
As medicdes repetidas de umidade sdo mostradas na Tabela 2.

Tabela 2 - Resultados de analises de umidade em 7 repeti¢cGes da amostra de acido nidbico umida.

Amostra | (N°) | Aliquota 1| Aliquota 2 | Aliquota 3| Aliquota 4| Aliquota 5| Aliquota 6| Aliquota 7
Umidade | (%) 60,44 59,70 59,65 60,12 59,90 60,04 60,05

Um modelo foi ajustado para cada quantidade de massa inicial, 100, 500 e 1000 gramas,
respectivamente. Os valores dos coeficientes, e erro residual padrdo estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 — Coeficientes dos modelos e erro residual padréo.

Modelo Coeficiente Estimativa Erro Padréao Pr (>|t]) RSE
a 6.745e+01 3.864e+00 4.99e-07*
100 gramas k 4.359e-03 6.543e-04 0.000287* 3.57
b 3.776e+01 2.766e+00 2.67e-06*
a 3.453e+02 1.835e+01 2.98e-07*
500 gramas k 3.525e-03 5.081e-04 0.000224* 17.20
b 1.836e+02 1.544e+01 6.75e-06*
a 6.741e+02 3.918e+01 5.50e-07*
1000 grama: k 2.243e-03 3.453e-04 0.000336* 31.13
b 3.704e+02 4.081e+01 4.04e-058

* significancia > 0.000; df = 7
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A Figura 4, mostra o desempenho dos modelos, em Al a comparacdo entre 0 observado e 0
simulado pelo modelo para 100 gramas, em A2, a relacdo entre eles e, em A3, 0 comportamento dos
residuos. O mesmo raciocinio € observado em B1, B2 e B3 para 500 gramas e em C1, C2 e C3 para
1000 gramas. Nota-se, em todos os casos, boa aderéncia do modelo para representar a secagem do
acido niobico. A analise graficaacompanha o desempenho observado pelo valor do erro residual padréo
(RSE) apresentado na Tabela 3.
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Figura 4: Resultado do ajuste das curvas de secagem do &cido de niébio com 100 gramas em Al,
500 gramas em B1 e com 1000 gramas em C1; em A2, B2 e C2 verifica-se a relacdo entre observado
e simulado pelo modelo, respectivamente para 100, 500 e 1000 gramas; €, em A3, B3 e C3 a analise

dos residuos também para 100, 500 e 1000 gramas, respectivamente.

Os resultados de analises de umidade obtidos nos ensaios de secagem, indicam que para a
secagem completa de 100 g de amostra de acido nidbico com 59,9% de umidade, a 110°C, é necessario
o tempo minimo de 600 minutos. J& a mesma amostra, com massa de 500 g, 0 tempo necessario para a
completa secagem é de 720 minutos e finalmente para a massa de 1000 g, necessita de tempo de
secagem maior que 1440 minutos, ja que os resultados apos secagem de 1440 minutos, resultou em um
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produto com 2% de &gua residual, como podemos observar na Figura 5.

Figura 5: Comportamento umidade e perda de massa em diferentes tempos de secagem.

Os resultados de determinac@es de tamanho de particulas a laser mostrado na Figura 6, foram
obtidos a partir dos parametros D10, D50 e D90. Os parametros D10 e D90, estdo relacionados aos
diametros de corte da curva de distribuicdo acumulada em 10% e 90%, respectivamente, enquanto que,
0 parametro D50 esta relacionado a mediana da distribuicdo e corresponde ao didmetro médio de
particulas (Gomes, M.C, 2020). Os resultados, nos mostram o efeito crescente da aglomeracéo das
particulas, com o aumento do tempo de secagem. A variagdo de tamanho de particulas foi na ordem de
29,90um (D90) para a amostra Umida de partida e 49,05um (D90) para a amostra seca por 420 minutos

também a 110°C.
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Figura 6: Efeito da aglomeracéo das particulas, das amostras imidas de 100 g.

Como podemos observar na Figuras 7, é evidente a tendéncia de aumento do tamanho das
particulas a partir da reducdo da umidade das amostras, com 0s maiores tempos de secagem.
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Figura 7: Aumento do tamanho de particulas em D90, com o aumento do tempo de secagem.

5. CONCLUSAO

Os resultados obtidos neste trabalho, nos permitiu concluir que o tempo necessario para a
completa secagem de uma amostra de acido nidbico, com umidade na ordem de 59,9%, ira depender
da quantidade de agua a ser retirada, ou seja, quando alteramos a massa da amostra Umida a ser seca,
estamos alterando também a quantidade de agua a ser retirada, sob mesma temperatura. Contudo, 0s
resultados obtidos, apresentaram boa aderéncia ao modelo empirico proposto neste trabalho.

Outro fenbmeno relevante obtido neste trabalho, é o aumento da aglomeracédo das particulas do
acido nidbico, a partir da secagem da amostra, esse fendmeno € sugerido pela retirada da agua que
envolve as particulas durante a secagem, promovendo a aglomeragdo. Contudo, quando ocorre a
necessidade de produtos secos, com tamanho de particulas preservadas, se faz necessario a utilizacao
de um equipamento desagregador ou de moagem, adicionando ao processo mais uma operacao unitaria,
ap0s 0 processo de secagem.
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