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RECOBRIMENTO DE SEMENTES DE LINHACA (Linum usitatissimum L.)
COM SUSPENSAO BIOPOLIMERICA EM LEITO DE JORRO
Elza Brandéo Santana
Dezembro/2016

Orientadores: Lénio José Guerreiro de Faria
Cristiane Maria Leal Costa
Area de Concentragio: Uso de Recursos Naturais

Estudou-se a aplicacdo de amido in natura oriundo de fécula de mandioca
(Manihot esculenta Crantz) na obtencdo de suspensdo biopolimérica para recobrimento
de sementes de linhaca (Linum usitatissimum L.), utilizando como equipamento de
recobrimento um leito de jorro convencional. Foram analisadas as caracteristicas fisicas
e quimicas da fécula de mandioca e das sementes, assim como as caracteristicas
fisioldgicas das sementes in natura e das recobertas. Realizados testes para obtencdo da
suspensdo biopolimérica incluindo-se testes preliminares de recobrimento por imersao,
para avaliar a aceitacdo da estrutura da semente pela matriz polimérica, embasando-se,
paralelamente em dados fisicos (angulo de repouso). Para a execucdo do processo de
recobrimento foram realizados testes para a definicdo da operacdo de recobrimento, que
incluiram ajustes no sistema operacional, desde o estudo da fluidodindmica, até o
bombeamento da suspensao, para tornar possivel definir as condi¢cdes de operacdo do
leito de jorro. Foram construidas curvas fluidodindmicas com cargas e pressdes de
atomizagdo distintas, obtendo os parametros fluidodindmicos APM, APje, APmj ¢ Umj.
Dos resultados fluidodindmicos se determinaram as condigdes operacionais, para uma
carga de 1000 g de sementes, pressdo de atomizacdo de 5 psi, distancia do bico
atomizador de 14 cm acima do leito fixo de sementes e velocidade do ar no intervalo de
1,9 a 1,29Um;j. Para analise do processo de recobrimento utilizou-se um planejamento
experimental tipo PCCR considerando as variaveis de entrada, temperatura do ar (Tar) e
vazdo da suspensdo (Qs), e as respostas eficiéncia (1), crescimento da particula (3),
perda por aderéncia (Pag), taxa de evaporagio do processo (Ep), germinagio (G) e indice
de velocidade de germinacdo (IVG). Para estimar o ponto 6timo desta operacdo foi
aplicada a definicdo de funcdo desejabilidade, no qual o ponto 6timo gerado para a
desejabilidade global foi de 0,9630 com o leito de sementes operando a de 51°C e 12
mL/min, respectivamente. Os resultados obtidos mostram que 0 processo de
recobrimento foi eficiente diante dos valores obtidos para as respostas e, também por
manter as qualidades fisioldgicas das sementes. Além, de abrir precedentes para
aplicacdo em alimentos j& que as sementes recobertas apresentaram atividade de dgua de
0,34, frente de uma atividade inicial de 0,62 para as sementes in natura.
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Research Area: Use of Natural Resources

It was studied application of starch in natura come from manioc starch (Manihot
esculenta Crantz) in obtaining a biopolymer suspension in the coating of linseed (Linum
usitatissimum L.), using as coating equipment a conventional spouted bed. We analyzed
the physical and chemical characteristics of cassava starch and seeds, as well as the
physiological characteristics of the seeds in natura and covered. Tests were carried out
to obtain the biopolymer suspension including preliminary immersion coating tests, to
evaluate the acceptance of the seed structure by the polymer matrix, based on physical
data (angle of repose). For the execution of the coating process, tests were performed to
define the coating operation, which included adjustments in the operating system from
the study of fluid dynamics to the pumping of the suspension to make it possible to
define the conditions of operation of the spouted bed. Fluid dynamics curves were
constructed with different charges and atomization pressures, obtaining the fluid
dynamic parameters APM, APje, APmj and Umj. From the fluid dynamics results, the
operating conditions were determined for a load of 1000 g of seeds, spray pressure of 5
psi, distance of the spray nozzle of 14 cm above the fixed seed bed and air velocity in
the range of 1,9 to 1,29Um;j. To analyze the coating process used an experimental
design type PCCR considering the input variables, air temperature (Tar) and flow rate
of the suspension (Qs), and efficiency responses (1)), growt of the particle (J), loss grip
(Pad), process evaporation rate (Ep), germination (G) and germination speed index
(GSI). To estimate an optimal point of this operation was applied to define desirability
function, wherein the generated optimum for the overall desirability was 0.9630 with
the seed bed operating at 51 °C and 12 mL/min, respectively. The obtained results show
that the coating process was efficient in relation to the values obtained for the responses
and also to maintain the physiological qualities of the seeds. In addition, to open
precedents for application in foods since the seeds covered had water activity of 0,34, in
front of an initial activity of 0,62 for the seeds in natura.
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INTRODUCAO

A linhaga (Linum usitatissimum L.) é o alimento de origem vegetal rico em
acidos graxos ®-3, apresentando também quantidades elevadas de fibras, proteinas e
compostos fenolicos (THOMPSON e CUNNANE, 2003). Existem dois tipos de linhaca,
a marrom e a dourada (COLPO et al., 2006). A linhaca marrom é cultivada em regides
de clima umido e quente, como o Brasil e a dourada € plantada em regi@es frias, como o
Canadé e o norte dos Estados Unidos (CAMPOS, 2010).

Os polimeros biodegradaveis sdo polimeros nos quais a degradacdo resulta da
acao de microrganismos de ocorréncia natural como bactérias, fungos e algas (ASTM
D6400-04), podendo ser consumidos em semanas ou meses sob condigdes favoraveis de
biodegradagdo (MOHANTY et al.,, 2005). Assim, a utilizagdo de polimeros
biodegradaveis contribui para reduzir o acumulo de residuos, segundo KUMAR et al.
(2010), causados por plasticos ou polimeros ndo biodegradaveis acumulados em aterros
gerando problemas ambientais consideraveis, pelo fato de possuirem elevada resisténcia
a degradacdo demorando anos para se decompor.

Os materiais mais utilizados para a elaboracdo de biofilmes sdo misturas de
lipideos, proteinas, carboidratos, plasticizante, surfactantes, aditivos e solventes
(AHMAD et al., 2012, ANDREUCCETTI et al., 2011), sendo necessario, pelo menos,
um biopolimero que tenha a capacidade de formar uma matriz continua, homogénea e
coesa (FAKHOURI et al, 2009).

Os biofilmes de polissacarideos caracterizam-se por ser uma boa barreira ao CO,
e O, e uma fraca barreira ao vapor de agua (NELSON e COX, 2000, PARK e
CHINNAN, 1995). Dentre os polissacarideos tem-se 0 amido, que € o polissacarideo de
armazenamento mais importante das células vegetais, € uma fonte renovavel, e
encontra-se amplamente disponivel como matéria-prima (PARRA et al., 2004,
RIBEIRO et al., 2007). O amido contém dois tipos de polimeros de glicose, a amilose e
a amilopectina (ARVANTOYANNIS et al., 1996, AVEROUS et al., 2001). Os termos
amido e fécula sdo relacionados as partes do vegetal do qual se extraiu o produto, ou
seja, amido é o produto amilaceo extraido das partes aéreas comestiveis dos vegetais
(sementes, etc.), e a fécula é o produto amilaceo extraido das partes subterraneas
comestiveis dos vegetais (tubérculos, raizes e rizomas) (CNNPA, 1978).

Dentre as matérias-primas produtora de amido estd a mandioca que pertence a

ordem Malpighiales, familia Euphorbiaceae, género Manihot e espécie Manihot



esculenta Crantz. De origem americana, adaptou-se muito bem as condicgdes
edafocliméaticas e socioecondmicas da Africa e da Asia e, atualmente, ¢ a principal fonte
alimenticia na Africa Subsaariana, sendo produzida nessa regifo, aproximadamente,
67% da mandioca do mundo. Tolera desde altas precipitacdes, como a da Regido
Amazonica, até as deficiéncias hidricas do Semiarido. Por essas razbes, a FAO
considera que a mandioca podera se transformar no principal cultivo do século 21 em
modelos de agricultura sustentavel (VALLE et al., 2007).

O Brasil aparece entre os principais paises produtores de mandioca, avan¢ando,
consideravelmente, nas pesquisas tanto agricola como industrial (SEAB/DERAL,
2013). Segundo o Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE) houve um
aumento de area plantada (em hectares), em torno de 2,1% de 2013 para 2014, e 3,3%
de 2015 para 2016. No entanto, a area colhida (em hectares) subiu 2,8% de 2013 para
2014 e caiu 4,7% de 2014 para 2015. Para 2016, ha uma previsdo de um leve aumento
de 2,3% na area colhida, segundo IBGE (CONAB, 2016).

A producdo brasileira de mandioca, como regra geral, segue 0 modelo mundial,
isto é, é produzida por pequenos produtores para economias locais, em que predomina o
carater de subsisténcia ou abastecimento regional. Na regido Centro-Sul do Brasil, na
divisa dos estados do Parand, Sdo Paulo e Mato Grosso do Sul, formou-se um complexo
agroindustrial que produz e processa, anualmente, cerca de 6 milhdes de toneladas de
raizes para a producdo de fécula e farinha de mandioca. A caracteristica que difere a
regido do centro-sul para outras, € a forte industrializacdo, em particular a de fécula
(LORENZI, 2012).

A fécula de mandioca vem sendo estudado para a obtencdo de suspensdes
biopoliméricas para serem aplicadas pelo método da imersdo em revestimentos em
diversos vegetais como: morangos (ALVES et al., 2011), berinjela (SOUZA et al.,
2009) e em maca (FONTES et al., 2008).

Muitos pesquisadores como CARVALHO FILHO et al. (2005), FONTES et al.
(2008), AMARIZ et al. (2010) e VICENTINO et al. (2011) tém estudado o efeito do
revestimento de produtos vegetais com biofilmes, visando controlar a transpiracdo e o
metabolismo respiratério dos mesmos. Para isto, testes sdo realizados com amido,
proteinas e outros (CEREDA et al., 1992). O uso dessas tecnologias € de fundamental
importancia, pois contribui para reduzir perdas pds-colheita e permite a comercializacao
dos produtos para mercados mais distantes. Entretanto, os estudos estdo voltados para

frutos, leguminosas e lacticinios.



As pesquisas para analise da viabilidade de aplicacdo de recobrimento para a
formacédo de biofilmes em sementes ainda sdo escassas. Pode-se citar os trabalhos que
utilizaram sementes de brocolos e salsa (TANADA-PALMU et al., 2005) e sementes de
cebola (BRANDELERO et al., 2012), aplicadas pelo método da imersdo, que devido a
baixa volatilidade do solvente a temperatura ambiente torna o processo demorado.

A tecnologia do leito de jorro tem evoluido significativamente desde a sua
descoberta por MATHUR e GISHLER (1955) ocupando um lugar relevante nas
operacdes unitarias envolvendo contato entre um fluido e particulas solidas. No qual, o
processo de recobrimento de particulas neste leito tem-se mostrado excelente em
estudos como os realizados por MARTINS e OLIVEIRA (2003) ao estudarem o
revestimento entérico em capsulas duras, ALMEIDA e ROCHA (2008) que estudaram

0 recobrimento de sementes de brocolos por suspensédo polimérica em leito de jorro.

1.1. OBJETIVO GERAL

Neste contexto, acima apresentado, o objetivo geral deste trabalho foi a
aplicacdo do processo de recobrimento com suspensdo biopolimérica de sementes de

linhaca em leito de jorro.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Propdem-se, ainda, como objetivos especificos:
- Definir a suspensdo biopolimérica a ser utilizada, baseada em caracteristicas
macroscopicas desejadas para recobrir sementes (espessura e maleabilidade) para
permitir a germinacao;
- Realizar o estudo da fluidodindmica em leito de jorro determinando os parametros
correlacionados ao processo e analisar a influéncia do recobrimento nas caracteristicas
fisicas do processo e, fisiologicas das sementes recobertas, aplicando um planejamento
experimental;
- Estimar a condigdo Otima de recobrimento com base nos modelos estatisticos
propostos e com o auxilio da técnica de otimizacdo simultdnea denominada Fungéo
Desejabilidade;
-Obter dados da atividade de dgua das sementes recobertas.



REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. ASPECTOS GERAIS E AGRONOMICOS
2.1.1. Linhaga

A linhaca ¢é a semente do linho (Linum usitatissimum L.), membro da familia
Linaceae, cereal (monocotileddnea) do grupo das oleaginosas (sementes com altos
teores de lipidios) que se caracteriza por ser chata, oval, com uma extremidade
pontiaguda e apresentando cerca de 5 mm de comprimento, 2,5 mm de largurae 1,5 mm
de espessura (CUI et al., 1998). Existem duas variedades de linhaga para consumo
humano, a linhaca marrom e a linhaca dourada. Sua cor é determinada pela quantidade
de pigmentos no revestimento externo da semente (CUI et al., 1998, COSKUNER e
KARABABA, 2007) (Figura 2.1).
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Figura 2.1 Linhaca Marrom (a) e Linhaga Dourada (b). Fonte: CAMPOS
(2010)

A linhaga (Linum usitatissimum L.) Linhaga tem sido o foco de crescente
interesse para 0s nutricionistas e pesquisadores médicos devido aos seus potenciais
beneficios para a salde associados a seus componentes biologicamente ativos como:
Acido alfa-linolénico (ALA), lignana Secoisolariciresinol Diglucosideo (SDG) e fibra
dietética (TOURE e XUEMING 2010). Estudos epidemioldgicos indicam que dietas
ricas em os fitoestrogenos tendem a reduzir o risco de diversos canceres, doencas
cardiacas e osteoporose (KRAJCOVA et al. 2009, TOURE e XUEMING, 2010). Além,
de demonstrar a capacidade do SDG em eliminar radicais livres, que causam danos aos

tecidos, &cidos nucléicos, proteinas que podem causar cancer, doencas pulmonares,
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doencas neuroldgicas, envelhecimento precoce e diabetes (PRASAD, 1997, TOURE e
XUEMING, 2010, SINGH et al., 2011a, b).

No Brasil a linhaga ainda é cultivada no Rio Grande do Sul, onde se concentra
0s maiores produtores do pais (NOGUEIRA et al., 2010). Segundo dados do IBGE, em
2010, a area plantada com linho eram de 16584 hectares, e o rendimento médio por
hectare era de 974 quilogramas, mas a producdo pode atingir até 1,5 toneladas/ ha
(OLIVEIRA et al., 2012).

Entre os paises que detém as maiores produ¢cdo mundial de linhaca (Tabela 2.1),
estdo o Canadé, China, india, Russia e Estados Unidos (FAO, 2012).

Tabela 2.1. Produtores de Mundial de Linhaca

Paises Producdo (t)
Canada 489.000
Russia 369.043
China 350.000
india 152.000
Estados Unidos 146.360

Fonte: FAO (2012)

2.1.2. Fisiologia das sementes
2.1.2.1. ConsideragOes Gerais

As sementes sdo formadas basicamente pelo: tegumento ou casca e pela
améndoa. O tegumento é formado pela testa e a tegma ou tégmen e, a améndoa €
formada pelo embri&o e o albume ou endosperma ou até mesmo o perisperma. Do ponto
de vista funcional, elas sdo constituidas por: casca (cobertura protetora), tecido de
reserva (endospermatico) e tecido meristematico (eixo embrionario), que resultam dos
componentes do évulo, e que durante o seu desenvolvimento pds-fecundacdo sofrem
modificagdes (CARVALHO e NAKAGAWA, 1980).

2.1.2.2. Qualidades fisiologicas

A avaliacdo da qualidade fisiologica de sementes para fins de semeadura e
comercializacdo tem sido fundamentalmente baseada em testes de germinacéo e vigor.

Lotes com alta homogeneidade sdo bem avaliados atraves do teste de germinacao,



entretanto, se o grau de heterogeneidade for elevado os testes de vigor irdo avaliar
melhor o desempenho destes lotes em nivel de campo (SPINA e CARVALHO, 1986).

O desenvolvimento das sementes € caracterizado por uma série de alteracOes
fisicas, morfoldgicas, fisioldgicas e bioquimicas, que ocorrem a partir da fecundacéo do
ovulo e continuam até se atingir a maturidade fisiologica (BERGER et al., 2008,
HEHENBERGER et al., 2012).

Considera-se como atributo fisioldgico aquele que envolve o metabolismo da
semente para expressar seu potencial. A germinacdo € um atributo de qualidade
fisiolégica e, em tecnologia de sementes, é definida como a emergéncia e o
desenvolvimento das estruturas essenciais do embrido, manifestando sua capacidade
para dar origem a uma plantula normal, sob condi¢Ges ambientais favoraveis (PESKE e
BARROS, 2003).

O vigor € outro atributo indicador da qualidade fisioldgica das sementes,
entendido como o resultado da conjugacdo de todos aqueles atributos da semente que
permitem a obtencdo de um adequado estande sob as condi¢Ges de campo, favoraveis e
desfavoraveis (PESKE e BARROS, 2003).

2.1.3. Atividade de agua

A atividade de agua € definida como a razédo entre a pressdo de vapor de dgua do
produto (p) e a pressdo de vapor da agua pura sob uma mesma temperatura (po) € €
numericamente igual a relacdo UR/100, onde UR € a umidade relativa de equilibrio
(FENNEMA, 2000, MATHLOUTHI, 2001), sendo expressa da seguinte forma:

14 UR
a, =—

> =700 (2.1)
Para DITCHFIELD (2000) o termo atividade de agua (aw) foi criado para
designar a agua presente nos alimentos que estaria disponivel para o crescimento
microbiano ou para a ocasido de reacfes que pudessem deteriorar 0 mesmo, sendo que
0s produtos vegetais possuem a agua como um dos principais componentes em sua
composicdo, que exerce influéncia direta na conservacdo dos alimentos. Segundo
WELTI e VERGARA (1997), a inclusdo do conceito de atividade de agua tem sido



amplamente utilizada na preservacao de alimentos, servindo para melhorar os processos
e elaborar novos produtos.

Segundo RESENDE et al. (2006), os produtos agricolas interagem com o
ambiente, cedendo ou absorvendo &gua, tendendo a uma relagcdo de equilibrio entre o
seu teor de 4gua e a umidade do ambiente. O teor de agua de equilibrio é obtido, a partir
do momento em que a pressdo parcial de vapor de 4gua no produto iguala-se a do ar que
0 envolve.

A relacdo entre o teor de 4gua de equilibrio e a umidade relativa de equilibrio,
também designada por atividade da dgua, constitui fator essencial nos projetos e estudos
de sistemas de secagem, manuseio, armazenagem, embalagem e transporte e na
modelagem da longevidade das sementes (ARAUJO et al., 2001).

Na industria alimenticia a diminuicdo da atividade de agua esta relacionada a
melhoria da qualidade e estabilidade dos produtos, principalmente com relacdo ao
controle de microrganismos. O conhecimento dos niveis de atividade de agua serve
como parametro de controle, para avaliar em que condicdes, determinado produto, pode
ser armazenado de forma a aumentar sua vida Util, visto que cada produto apresenta um
valor Otimo para este parametro onde as reacfes de deterioracdo sdo minimizadas
(GARCIA, 2004).

Oxidagdo lipidica
=z =
g Fungo =
£ filamentoso =
@ E
< =
@ @
-g - =
¢ PeLE p
=] Vi ]
= ¥t
= ! s
- X i =
Isoterma de sorgio . )
. . - L
Escurecimento ndo- <
enzimdtico, =~
- -2 g a ¥
_ar? Reagéo enzimatica
p
. - %
] 1 1 | | 1 | | |
0 0,1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0,8 0.9 1

Atividade de agua
Figura 2.2. Esquema de estabilidade dos alimentos em funcao da atividade de agua.
Fonte: BARBOSA-CANOVAS et al.(2007).



Segundo FELLOWS (2006) os valores da atividade de agua podem variar em
uma escala de 0 (produto totalmente seco) a 1 (agua pura). Para valores de entre 0,9 e
0,7 € inibido o crescimento da maioria das bactérias fungos e leveduras. A atividade
enzimatica nos alimentos é reduzida em abaixo de 0,6 e praticamente cessa em valores
abaixo de 0,3. A maior estabilidade dos alimentos se da na faixa entre 0,2 e 0,4. A
Figura 2.2 mostra a curva tipica da relagdo entre as taxas das reacdes de deterioracdo

dos alimentos.

2.1.4. Mandioca

A mandioca pertence a classe das Dicotiledoneas, da subclasse Archiclamydeae,
da ordem Euphorbiales, da familia Euphorbiaceae, da tribo Manihoteae, ao género
Manihot e a espécie Manihot esculenta Crantz (FARIAS et al., 2006).

No género Manihot, ja foram identificadas cerca de 98 espécies. A Manihot
esculenta Crantz (Figura 2.3) é a Unica espécie deste género cultivada comercialmente
para a producdo de raizes comestiveis e apresenta as seguintes sinonimias: M.
utilissima, M. edulis e M. aipi. E conhecida na América Latina como mandioca e yuca;
no Continente Norte-Americano e paises da Europa, como cassava, manioc, manioca e
tapioca; e nos paises da Asia e da Africa, como suahili, mhogo e omowgo (FARIAS et
al., 2006).

Figura 2.3. Mandioca (Manihot esculenta Crantz). Fonte: EMBRAPA

A mandioca (Manihot esculenta Crantz) é uma espécie de grande importancia
econdmica, embora seu consumo de certo modo concentre-se no Nordeste, Norte e no

Centro Oeste do Brasil, mas, ela esta presente em todo o territdrio nacional. As espécies



podem ser divididas em dois grupos: espécies mansas e bravas. Esse vegetal apresenta-
se como uma 6tima alternativa para alimentacdo animal, devido a sua disponibilidade
justamente no periodo seco do ano, em que os pastos diminuem em quantidade e
qualidade, de junho a outubro (NARDON, 2007).

Apesar de a mandioca ser de origem americana, adaptou-se muito bem as
condicBes edafoclimaticas e socioeconémicas da Africa e da Asia e, atualmente, € a
principal fonte alimenticia na Africa Subsaariana, sendo produzida nessa regido,
aproximadamente, 67% da mandioca do mundo (Figura 2.4) (VALLE e LORENZI,
2014).

Figura 2.4. Distribuicdo da produgdo mundial de mandioca em 2012. Fonte: FAO (2013)

O Brasil, mesmo com a menor producdo dos Ultimos anos, com apenas 21
milhGes de toneladas no ano de 2013 (Tabela 2.2), ainda representa 75% da América do
Sul. Apresentou um aumento de 14% para a safra de 2014/15, devendo colher 24
milhdes, porém longe do patamar alcancado no ano de 1970 que foi de 30 milhdes de
toneladas de raiz (SEAB/DERAL, 2016).

Na regido Norte, destaca-se o estado do Para que ha varios anos assumiu a
lideranca da producéo brasileira de mandioca, bem como representa 0 maior consumo
“per capita” de farinha, estimado em 35 kg / ano (SEAB/DERAL, 2016).

Dentre os principais produtos agricolas, sem divida, a mandioca se constitui na
principal cadeia produtiva daquele Estado, em fungdo da amplitude que alcanga nos
setores agricola, industrial e no comércio. Na capital Belém, funcionam varias feiras e
em todas elas predominam os produtos derivados de mandioca, sendo a farinha uma das
mercadorias mais procuradas pelos consumidores. A grande maioria desses produtos

comercializados em feiras livres é proveniente da agricultura familiar, produzidas em



pequenas quantidades e vendidas diretamente ao consumidor final. (SEAB/DERAL,
2016).
Tabela 2.2. Produgdo mundial (milhdes de Toneladas)

Paises 1970 2010 2011 2012 2013
AFRICA 405 1344 1412 1464 1577
Nigéria 102 425 462 510 530
Congo 103 150 150 120 125
Gana 15 135 142 145 16,0
Outros 185 634 658 689 762
ASIA 231 750 805 890 883
Tailandia 32 220 219 298 302
Indonésia 10,7 240 241 242 239
Outros 92 290 345 350 342
AME;'J?_A DO 355 319 318 289 288
Brasil 300 250 254 230 215
Outros 55 69 64 59 73
Total 991 2413 2535 2643 2748

Fonte: SEAB/DERAL (2016)

A producéo brasileira de fécula de mandioca registrou crescimento de 17% em
2015, para cerca de 750 mil toneladas, a maior dos Ultimos 25 anos. O levantamento é
do Centro de Estudos Avancados em Economia Aplicada (Cepea), da Esalg/USP, em
parceria com a Associacao Brasileira dos Produtores de Amido de Mandioca (ABAM,
2016).

Informacdes de exportacdo e importacdo de mandioca, segundo o Ministério do
Desenvolvimento, Industria e Comércio Exterior (MDIC) dados referentes a fécula e a
raiz da mandioca mostram que o volume de exportac6es da fécula em janeiro e fevereiro
de 2016 foi maior do que o volume em janeiro e fevereiro de 2015, tanto em US$
quanto em kg. Mesmo considerando 0s meses mais recentes, em fevereiro/2016 se
exportou mais do que em janeiro/2016, assim como mais que dezembro de 2015
(CONAB, 2016).

Ja o volume de importacdes de fevereiro de 2016 foi menor que: de dezembro
de 2015 e de janeiro de 2015, mostrando a manutencédo da elevacdo do saldo da balanca
comercial (CONAB, 2016).
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2.2. BIOPOLIMEROS

2.2.1. Origem dos biopolimeros

Na década de 1970, as pesquisas se voltaram para a introducdo de amido em
matrizes poliméricas sintéticas, na proporcdo de 5 a 20%, levando a obtencdo de
plasticos considerados biofragmentaveis, mas ndo totalmente biodegradaveis
(GRIFFIN, 1977, GUILBERT e GONTARD, 1995). A partir da década de 1990,
aumentou o interesse no desenvolvimento de materiais termoplasticos compostos
essencialmente por amido (SOUZA e ANDRADE, 2000, MALI e GROSSMANN,
2003, MALLI et al., 2002, 2004, 2005, 2006, GODBILLOT et al., 2006, ALVES et al.,
2007, SHIMAZU et al., 2007) envolvendo a adicdo de plastificantes para melhorar as
propriedades mecanicas.

Os filmes biodegradaveis podem ser definidos como camadas finas de um
material biodegradavel, que podem ser aplicados como barreira entre o alimento e o
ambiente circundante e, dependendo da matéria-prima utilizada, podem ser consumidos
como parte do produto alimentar (GUILBERT et al., 1996, KROCHTA e MULDER-
JOHNSTON, 1997, SKURTYS et al., 2009). Os filmes oferecem um potencial para
prolongar a vida de prateleira e melhorar a qualidade dos alimentos através do controle
da transferéncia de umidade, oxigénio, dioxido de carbono, sabor e aroma entre 0s
componentes do alimento e atmosfera que os envolve (BALDWIN et al., 2012).

A aplicacdo de coberturas em sementes visa depositar camadas de materiais
solidos e liquidos para aumentar o tamanho e modificar a forma das sementes, ou ainda,
agregar micronutrientes, fungicidas, entre outros materiais, permitindo produzir
sementes tratadas (MENDONCA et al., 2007).

Os polimeros sintéticos como polivinilpirrolidona (PVP) e poliacetato de vinila
(PVA), ou cola branca, sdo os polimeros mais estudados na aplicacdo de sementes. No
entanto o estudo de novos polimeros, bem como de materiais de preenchimento se faz
necessario para melhorar aspectos germinativos e o estande de plantas germinadas a
partir de sementes peletizadas (MENDONCA et al., 2007). O &lcool polivinilico
(PVOH) é um polimero obtido por hidrélise do PVA e vem sendo estudado para
peliculizagdo de sementes de soja, ja polimeros naturais como os de alginato (ALG) e
de amido termoplastico (ATP) sdo pouco estudados, embora sejam polimeros

hidrofilicos provenientes de recursos renovaveis, alta disponibilidade e baixo custo.
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2.2.2. Classificacdo dos biopolimeros
2.2.2.1. Quanto a polaridade

Podem-se classificar os materiais empregados nos revestimentos em:
hidrofobicos e hidrofilicos (ASSIS et al., 2008, ZARITZKY, 2011).
- Hidrofilicos: materiais com estruturas nas quais ha a predominancia de grupos amino
ou hidroxila e carboxila (OH, COO-, NHs;) caracterizados por ligagbes covalentes
polares. Em funcéo das caracteristicas desses grupos, a cadeia carbdnica apresenta sitios
parcialmente carregados positivamente e outros carregados negativamente. Essa
caracteristica da estrutura quimica favorece o acumulo e o rearranjo de moléculas
polares, e principalmente da agua, em torno desses sitios. Alguns exemplos destes
materiais sdo os polissacarideos, como a celulose, a quitina, a goma xantana, a goma
guar, a pectina, o amido e os polissacarideos polieletrolitos, como a carboximetil
celulose, a quitosana, o alginato, etc. Os materiais hidrofilicos normalmente apresentam
boa solubilidade em meio aquoso, favorecendo uma melhor dispersdo do soluto e uma
formacdo mais homogénea do filme. Dependendo da estrutura quimica, podem formar
géis ou até mesmo requerer alteracdes quimicas para uma completa solubilizacao.
- Hidrofdbicos: materiais caracterizados por moléculas nas quais predominam estruturas
cujas ligacBes tendem a ser eletricamente neutras, ou seja, ndo configuram regides
polares definidas. Incluem grupos alquilas (CHs, CH,-CHg, etc) e aromaticos. Na
presenca de &gua esses materiais tendem a se aglomerarem e excluir as moléculas
polares de sua redondeza. Nesta categoria, encontram-se as proteinas hidrofdbicas
(predominéancia de substituintes apolares), 6leos e acidos graxos, em que predominam
substituintes de cadeia alifatica, parafinas, alcoois de cadeia longa, etc. Para esta classe
de materiais, os solventes adequados devem ser mais apolares, como o alcool, a acetona

e 0 hexano.

2.2.2.2. Quanto a matriz polimérica

Os biopolimeros, como polissacarideos e proteinas, obtidos a partir de
subprodutos de origem agricola tém sido propostos para formulacdo de materiais
biodegradaveis por serem passiveis de biodegradacdo (exceto quando modificaces
guimicas severas sdo aplicadas), oriundos de fontes renovaveis e ndo toxicos para o solo
e para 0 ambiente (FRANCHETTI e MARCONATO, 2006, GUILBERT e GONTARD,
2005).
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A composicao e as propriedades funcionais dos filmes biodegradaveis variam de
acordo com o biopolimero utilizado como matéria-prima. Proteinas e polissacarideos
resultam em filmes com boas propriedades mecanicas e organolépticas e sdo barreiras
efetivas a compostos de aroma e gases de baixa massa molar como oxigénio e didxido
de carbono, embora sejam sensiveis a umidade devido a natureza hidrofilica desses
componentes (DEBEAUFORT et al., 2000, YANG e PAULSON, 2000).

Os polissacarideos representam de longe os biopolimeros mais abundantes da
terra, com celulose, quitina e amido. O amido (Figura 2.5) é certamente um dos
materiais mais versateis para uso potencial em polimeros. Ele pode ser convertido em
produtos quimicos como etanol, acetona e acidos organicos, usados na producdo de
polimeros sintéticos, ou produzir biopolimeros através de processos fermentativos ou
ainda ser hidrolisado e empregado como monémero ou oligdmero. Finalmente, ele pode
ser enxertado com uma variedade de reagentes para produzir novos materiais
poliméricos, usados como tais ou como cargas para outros polimeros (BELGACEM e
GANDINI, 2008).

CH,OH
HO Y on CH,OH
HO HO ‘o
HO CHzog HO
o, CH,OH
HO o o o
CH,OH H &
s CH,OH HO o 0
HO 0 HO CH,OH
0
n
HO
OH
(a) (b)

Figura 2.5. Principais estruturas do amido: (a) Amilose (b) Amilopectina. Fonte:
CORRADINI et al., 2005.

A aplicacdo do amido na producdo de filmes se baseia nas propriedades
quimicas, fisicas e funcionais da amilose para formar géis e na sua capacidade para
formar filmes. As moléculas de amilose em solugéo, devido a sua linearidade, tendem a
se orientar paralelamente, aproximando-se o suficiente para que se formem ligacdes de
hidrogénio entre hidroxilas de polimeros adjacentes. Como resultado, a afinidade do
polimero por agua é reduzida, favorecendo a formagdo de pastas opacas e filmes
resistentes (WURZBURG, 1986).

Os filmes de amido séo geralmente quebradicos e para melhorar as propriedades
mecanicas dos mesmos é comum a adicdo de um agente plastificante, que reduzem as

forgas intermoleculares e aumentam a mobilidade das cadeias dos polimeros,
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melhorando a flexibilidades dos filmes. No entanto, com essa adicdo, pode ocorrer um
aumento da permeabilidade ao vapor de agua (ANDREUCCETTI et al., 2009,
IRISSIN-MANGATA et al., 2001, MALI et al., 2010). Na verdade, as caracteristicas
higroscépicas dos filmes de amido adicionados de glicerol contribuem para aumentar
ainda mais o carater hidrofilico do filme (GARCIA et al., 2009).

Os plastificantes mais indicados para serem empregados em filmes de amido s&o
os polidis, como o glicerol e o sorbitol, que vado proporcionar a estes materiais uma
melhoria nas suas propriedades mecanicas. Outros tipos de aditivos geralmente
utilizados sdo os agentes antimicrobianos, vitaminas, antioxidantes, aromatizantes e
pigmentos (MALI et al., 2010).

Os filmes compostos de polissacarideos (celulose e seus derivados, amido e
derivados, gomas etc.) ou proteinas (gelatina, zeina, gluten etc.) tém adequadas
propriedades mecanicas e dpticas globais, mas sdo altamente sensiveis a umidade e
apresentam alto coeficiente de permeabilidade ao vapor d’agua. Em virtude disso, existe
uma crescente busca por materiais de reforco, de carater mais hidrofobico, como fibras
e nano particulas, a fim de melhorar as propriedades mecéanicas e de barreira dos filmes
biopoliméricos & base de amido e/ou proteina (MONTANO-LEYVA et al., 2013,
REDDY e YANG, 2005, SATYANARAYANA et al., 2009).

J& a pectina é um polissacarideo natural encontrado na maioria das frutas e
hortalicas. Entretanto, a mistura de pectina e amido pode gerar filmes resistentes e
facilitar a formacdo da pelicula. Dessa forma, o adicional teor de pectina em filmes a
base de residuos de frutas e hortalicas pode modificar e proporcionar propriedades
funcionais desejaveis nos filmes, sem alterar a permeabilidade do mesmo (BALDWIN
etal., 2012, SOTHORNVIT e PITAK, 2007).

Os filmes compostos de lipidios (ceras, lipidios ou derivados) ou poliésteres
(poli-D-R-hidroxibutirato, acido polilactico) apresentam boas propriedades de barreira
de vapor de agua, mas sdo geralmente opacos e relativamente inflexiveis. Além disso,
filmes lipidicos podem ser também frageis e instaveis (suscetiveis a oxidacao).

A combinacdo dos biopolimeros, formando filmes denominados
multicompdsitos ou multicomponentes, tem como vantagem agregar 0s pontos positivos
de cada um dos constituintes utilizados (GALLO et al., 2000).
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2.2.3. Mercado mundial

As principais fontes comerciais de amido s&o o milho, a batata, o arroz, o trigo e
a mandioca (ELLIS et al., 1998), porém, perante a outras fontes promissoras para a
obtencdo de amido, como os tubérculos de inhame (Dioscorea alata) e os gréos de aveia
(Avena sativa) (Tabela 2.3) apresentam um teor médio de amilose mais elevado
(ALVES et al., 1999, WANG e WHITE, 1994) .

Tabela 2.3. Conteldo de Amilose e Amilopectina de amidos naturais

Fonte vegetal Amilose (%)
Milho 25
Batata 23
Arroz 15-25
Trigo 20

Mandioca 16 - 20
Inhame 30
Aveia 16 - 30

O mercado atual de biopolimeros e polimeros biodegradaveis no Brasil sdo
representados pelos seguintes fornecedores: Cargill (PLA); Biomater (amido); PHB
Industrial (PHB, PHB-HV); Basf (Ecoflex®, blenda deEcoflex® Amido — Ecobras® e
blenda de Ecoflex® PLA — Ecovio®); Corn Products (amido e Ecobras®); e, Perstorp
(PCL). No tocante aos polimeros verdes, o Brasil é lider mundial na producdo de cana-
de-agUcar, possuindo o menor custo de producdo dessa matéria prima, favorecendo o

pais na producéo de polimeros verdes a base de etanol.

PLA

0,

PHB
0,80%

Figura 2.6. Estimativa do mercado para o ano de 2015 no Brasil. Fonte: LANCELLOT
(2010)
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A Figura 2.6 ilustra uma estimativa para o ano de 2015 do mercado dos

biopolimeros, polimeros biodegradaveis e polimeros verdes no Brasil.

2.2.4. Trabalhos sobre obtencéo de filmes

ROCHA et al. (2014) — Filmes Compostos Biodegradaveis a Base de Amido de

Mandioca e Proteina de Soja

Neste estudo, filmes de amido de mandioca produzidos por casting foram
avaliados quanto a adicdo de extrato proteico de soja (EPS), glicerol e pH do meio. O
aumento da concentracdo de EPS levou ao escurecimento dos filmes, ao aumento da
solubilidade e aumentou o pH. O maior teor de plastificante e 0 menor pH elevaram a
permeabilidade ao vapor de 4gua (PVA). A menor PVA (0,057 g mm h*m?kPa™) foi
obtida com maximo teor de EPS (47%) e 13% de glicerol em pH 12. A forca de
perfuracdo variou de 0,08 a 2,78 N, sendo os maiores valores com adicdo de EPS e
glicerol em nivel intermediario (30%) em pH neutro. A maior deformacao na perfuragéo
(31,9%) ocorreu no teor de EPS mais baixo (13%) e de glicerol mais alto (47%).
Considerando-se os fatores desejaveis: baixa PVA, baixa solubilidade e boa resisténcia
mecanica, os filmes produzidos com 15,2% de EPS, 29,2% de glicerol em pH 6,1 foram

0s que mais bem atenderam a estas caracteristicas.

BRITO et al. (2011) — Biopolimeros, Polimeros Biodegradaveis e Polimeros Verdes

Este trabalho de revisdo tem o objetivo de divulgar polimeros com menor
impacto ambiental, abordando temas como: biopolimeros, polimeros biodegradaveis,
polimeros verdes, o mercados destes polimeros no Brasil, sustentabilidade,
biodegradacdo, compostagem e oxo-biodegradacdo. Deste modo espera-se contribuir
com a divulgacdo do uso destes materiais em pesquisas cientificas e aplicacOes

tecnoldgicas de maneira a colaborar para um desenvolvimento sustentavel.

MALI et al. (2004) — Barreira, mecanica e propriedades oOpticas de plastificado

filmes de amido de inhame

Filmes amido de inhame foram obtidos por fundicdo. Efeito de diferentes
espessuras de 0,07 a 0,11 mm, concentracGes de glicerol de 1,30 a 2,00 %, e amido de

3,30 a 4,00%. As propriedades das barreiras mecanicas e o6ticas dos filmes foram
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analisadas. Filmes obtidos foram homogéneos, transparente e sem particulas insollveis.
O vapor de agua e permeabilidade O, aumentou com a concentracdo de glicerol.
Opacidade de filmes de amido de inhame dependia de espessura do filme, maior a
espessura, mais opaca a amostra. Peliculas com 4,00% de amido, 1,30% de glicerol
gerou uma pelicula de espessura, em torno, de 0,11 mm o qual mostrou uma maior
resisténcia a perfuragdo. A resisténcia a deformacdo foi proporcional ao aumento de
glicerol.

TANADA-PALMU e GROSSO (2003) — Desenvolvimento e caracterizacdo de

filmes de gluten de farinhas fortes e fracas de trigo brasileiros

O atual trabalho estudou a producédo e andlise de caracteristicas de biofilmes a
base gluten de quatro tipos de farinhas de trigo brasileiras (2 “semi-forte” e 2 “’fracas”),
analisadas quanto a suas propriedades mecanicas e de barreira, que foram comparadas
com filmes com glaten vital (comercial). Permeabilidade ao vapor d’adgua e oxigénio,
resisténcia a tracdo, porcentagem de alongacdo na ruptura, solubilidade em agua e
morfologia de superficie foram medidas. Filmes de gluten das farinhas “semi-fortes”
mostraram similar permeabilidade ao oxigénio do que os filmes das farinhas “fracas” e
gluten vital. O filme de gluten vital apresentou maior alongacdo na ruptura e
permeabilidade ao oxigénio do que os filmes das farinhas brasileira e ainda mais baixa
solubilidade que as farinhas fracas. Apesar, do gluten vital ter uma grande resisténcia
mecanica, desejavel para produtos de panificacdo, para o proposito do desenvolvimento
de filmes comestiveis as farinhas de trigo “semi-duras” brasileiras podem ser usadas ao
invés do gluten vital, j& que elas mostraram propriedades de barreira mecanicas

similares.

2.2.5. Trabalhos de revestimento de alimentos com filmes biodegradaveis

BRANDELERO et al. (2012) — Sementes de cebola incrustadas com polimeros
biodegradaveis

Neste trabalho objetivou-se caracterizar o vigor e a plantabilidade de sementes
de cebola incrustadas com polimeros de amido termoplastico (ATP), alcool polivinilico
(PVOH) e alginato (ALG). Foram realizados testes de germinacdo em laborat6rio por

15 dias, Testes em bandejas foram conduzidos para avaliar a emergéncia de plantulas,
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acumulo de fitomassa e comprimento da parte aérea e radicular, sendo analisados apds
40 dias de semeadura. Sementes sem revestimento serviram de controle (testemunhas).
Os resultados indicaram que as sementes revestidas apresentaram valores de germinacgéo
maiores que 80%. Os revestimentos ATP e ALG reduziram a emergéncia em 60% e o
PVOH em 40%, sendo que 0s mesmos aumentaram em 2 (duas) vezes o IVE. O teste de
plantabilidade afetou a germinacdo apenas das sementes revestimento com PVOH,
sendo que a passagem pela semeadora aumentou em quase 3 vezes 0 IVG das sementes
com ALG. Os valores de massa e comprimento foram menores nas sementes revestidas.
Considerando os resultados de germinacdo pode-se concluir que os polimeros
analisados foram viaveis para a incrustacdo de sementes de cebola, sendo o0 ALG o que
apresentou melhor resultado para semeadura direta.

VICENTINO et al. (2011) — Filmes de amidos de mandioca modificados para

recobrimento e conservacao de uvas

O objetivo deste trabalho foi realizar a producdo de filmes a partir de amido de
mandioca, gelatina e sorbitol para cobertura em uvas ‘Benitaka’ (Vitis vinifera L.), bem
como avaliar suas propriedades e verificar a eficacia desse filme como barreira contra a
perda de massa nas uvas, objetivando aumentar sua vida de prateleira. A aplicacdo das
coberturas foi realizada com a uva, pois é um fruto fragil com elevado teor de agua em
sua composicdo (81%) e grande superficie de transpiracdo em relacdo a sua massa. O
filme composto pelo amido acetilado apresentou melhores propriedades de barreira,
mostrando-se eficiente para cobertura em uvas ‘Benitaka’, por aumentar a vida de
prateleira das uvas em 12 dias. Além disso, promoveu uma diminuicdo da perda de
solidos soluveis ndo alterando a acidez titulavel, indicando assim que ndo ocorreu um
amadurecimento dos frutos, mas sim diminuiu a perda de &gua, prolongando o seu

tempo de armazenamento.

AMARIZ et al. (2010) — Recobrimentos a base de carboximetilcelulose e dextrina

em mangas ‘Tommy Atkins’ armazenada sob refrigeraciao

Este trabalho teve por objetivo avaliar a eficiéncia de recobrimentos a base de
carboximetilcelulose (CMC) e dextrina em manga ‘Tommy Atkins’ armazenada durante
zero, dez e 20 dias sob refrigeragdo (12,4 = 3,1°C e 72 £ 12% UR) e, posteriormente,

submetida as condicdes de ambiente (20,3 + 3,0°C e 40 £ 7% UR) por trés, seis, oito e
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nove dias. Os recobrimentos CMC 1,0% + dextrina 0,2%, CMC 0,8% + dextrina 0,5% e
CMC 05% + dextrina 1,0% foram comparados ao controle. O delineamento
experimental foi inteiramente casualizado, em fatorial 4x7 (recobrimento x tempo de
armazenamento), com quatro repeti¢bes compostas por trés frutos. A aplicacdo de CMC
1,0% + dextrina 0,2% ou CMC 0,8% + dextrina 0,5% retardou o acimulo de sélidos
soluveis, a reducdo da acidez titulavel e a evolugdo da cor da casca, com incremento no
brilho superficial dos frutos, o que garantiu melhor aparéncia. Os efeitos indicam atraso

da maturacgéo, sendo mais evidentes no tratamento CMC 0,8% + dextrina 0,5%.

BOTREL et al. (2010) — Revestimento ativo de amido na conservagao pos-colheita

de pera Williams minimamente processada

Este trabalho objetivou avaliar a acdo de revestimento de amido adicionado de
lactato de célcio e L-cisteina na inibicdo do escurecimento enzimatico, na reducdo do
crescimento de psicrotrofilos e enterobactérias e na manutencdo da textura. As peras
fatiadas foram cobertas com revestimentos comestiveis a base de amido incorporados
com cisteina e lactato de calcio, exceto o controle — sem revestimento (C). Os
tratamentos foram: apenas revestimento (T1); 2,0% lactato de célcio e 1,0% L-cisteina
(T2) e 2,0% lactato de célcio e 1,5% L-cisteina (T3). As amostragens foram feitas nos
tempos zero, dois, quatro e seis dias. As amostras foram mantidas sob refrigeracéo (7°C
+ 2°C). As peras submetidas aos tratamentos T2 e T3 apresentaram-se
significativamente mais firmes (P<0,05) que as dos tratamentos C e T1. A acdo da
cisteina sobre a inibicdo do escurecimento enzimatico foi observada nos tratamentos
T2e T3, que ndo apresentaram diferenca significativa (p > 0,05) entre si para os valores
de AE, no entanto esses valores foram significativamente menores em relacdo ao
controle. No tempo 6, a reducdo decimal na contagem de psicrotréfilos chegou a 3,03 e
2,43 para T3 e T2, em comparagdo com o controle. A contagem de enterobactéria s
apresentou comportamento semelhante, sendo o valor da reducdo de 3,16 e 3,05 para
T2e T3 em relagdo ao controle. Verificou-se que a vida de prateleira de pera
minimamente processada pode ser mantida por mais tempo com 0 uso desse

revestimento.
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2.3. RECOBRIMENTO DE PARTICULAS

2.3.1. Principios do Recobrimento de Particulas

O recobrimento ¢ um fendmeno que ocorre na aplicacdo de um processo de
secagem de uma suspensdo ao entrar em contato com a superficie de um particulado,
por imersao ou aspersao, sob um gradiente de temperatura. Sendo que, para que ocorra
um eficiente recobrimento, é mister que esse processo ocorra rapidamente para que sua
reprodutibilidade seja eficiente e gere produtos de boa qualidade (JIANG e LI, 2001,
BALDWIN et al., 1999).

Este processo é uma operacdo utilizada no processamento de uma grande
variedade de produtos e apresenta uma grande importancia comercial. Exemplos de
aplicacdo incluem o recobrimento de comprimidos na industria farmacéutica, o
recobrimento de produtos alimenticios e, na agroinddstria, o recobrimento de sementes,
fertilizantes e pesticidas (FREIRE e OLIVEIRA, 1992).

Segundo TARANTO (1996), o prop6sito do recobrimento € a modificacdo de
caracteristicas de superficie através da aplicacdo de um material sobre a particula,
geralmente um selante como material protetor. Dentre as finalidades do recobrimento
pode-se citar:

- Proteger o produto da agdo de agentes ambientais, em particular contra a umidade,
luminosidade e calor excessivo;

- Facilitar a manipulacdo de produtos, em especial na industria farmacéutica, onde o
recobrimento reduz a um minimo a possibilidade de contaminac¢do do produto;

- Melhorar a aparéncia estética das particulas, com o proposito de padronizar um
determinado lote, quando as mesmas apresentam geometria irregular, diferenca
perceptivel de tamanho, superficie disforme, etc.;

- Mascarar sabores e odores desagradaveis;

- Aumentar a resisténcia mecanica do produto;

- Reduzir a taxa de dissolucdo de substancias quimicas.

O recobrimento com filmes comestiveis é realizado com a aplicacdo da
suspensdo de forma manual ou por meio de imersdo e expondo o produto a secagem,
onde geralmente as suspensdes desses tipos de filmes s&o a base de carboidratos de alto
peso molecular. Sendo que, os estudos realizados estdo voltados para o recobrimento de
frutas, voltados para analisar a influéncia da permeabilidade a gases e ao vapor d’agua,

manutencdo da cor e aromas, assim como na vida de prateleira (JIANG e LI, 2001,
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BALDWIN et al., 1999, BALDWIN et al., 1996). Alguns trabalhos com aplicacdo de
filmes oriundos de diversas fontes e suas caracteristicas avaliadas nos respectivos

trabalhos estdo expostos na Tabela 2.4.

Tabela 2.4. Comparativo das caracteristicas associadas aos revestimentos comestiveis

Revestimentos Tipos Caracteristicas Referéncias
a base de
Boa resisténcia as trocas Pereira et al.(2006);
gasosas Castricini et
Boa resisténcia a danos al.(2010);
Fécula de mecanicos Souza (2005);
Mandioca Manutencdo da integridade da | Vila et al.(2007);
Polissacarideos |  Alginato parede celular Brandalero et
Quitosana Retencao de Vitamina C al.(2005);
Barreira a incorporacéo de Oliu et al.(2008);
solutos Grau et al.(2007);
Propriedades fungicidas e Dotto et al.(2008);
fungiestaticas Camili et al.(2007);
Oleo de Vieira et al.(2009);
Girassol Reducéo na perda de massa Ribeiro et
Lipidios Aumento do tempo de al.(2009);
Cerade :
Carnadiba armazenamento B!um et al.(2008);
Silva et al.(2009).
Manutencdo sensorial e .
. . - P Fakouri e Grosso
. Gelatina propriedades fisico-quimicas .
Proteinas . (2003);
Proteinas do .
. N . Zocche (2010);
soro de leite Reducéo do escurecimento
L Gago (2006).
enzimatico

Fonte: LUVIELMO e LAMAS (2013)
2.3.2. Variaveis e Mecanismo de Recobrimento

Alguns agentes sdo importantes no processo de recobrimento de particulas,
como 0s componentes da suspensao e suas respectivas fungdes, como:
- Agente ligante — material que é adicionado aos produtos de recobrimento de forma a
se aumentar a adesdo entre as particulas e a suspensao de revestimento;
- Agente de recobrimento - produto utilizado para recobrir, proporcionando a formagéo
de um filme uniforme sobre a particula, como por exemplo: hidroximetilcelulose,
Eudragit®, carboximetilcelulose, Acquacoat®;
- Opacificante — composto que € adicionado aos materiais de recobrimento de forma a
aumentar a opacidade do recobrimento, melhorando a coloracdo da superficie recoberta;

- Ndcleo ou substrato — material no qual se aplica o recobrimento.
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Segundo DEWETTINCH e HUYGHEBAERT (1999) as variaveis de processo
influenciam diretamente na qualidade do produto obtido, dentre as quais estao:

- Temperatura do ar de entrada/Velocidade do ar de entrada/umidade do ar de
fluidizacdo — estas variaveis influenciam diretamente na velocidade de evaporacdo do
agente de recobrimento e influéncia significativamente a formacdo da pelicula que
reveste a particula.

- Vazdo da suspensao aspergida — A vazdo da suspensao aspergida € definida diante dos
fatores: velocidade de evaporacao, capacidade de adesdo da suspensdo a particula e o
tempo de residéncia das particulas na zona de atomizacéo do leito.

- Pressdo de atomizacdo — A pressao de atomizacdo determina o tamanho das goticulas
aspergidas, sendo que o tamanho das goticulas também é dependente das propriedades
fisicas da suspensao (viscosidade e tensdo superficial).

O principal papel da aglomeracdo é o aumento do ndmero de particulas. Na
indUstria alimenticia, por exemplo, a principal finalidade da aglomeracédo é transformar
solidos em particulas aglomeradas porosas para tornad-los instantdneo, que € a
propriedade de facil reconstituicdo em agua ou noutro liquido. O processo ocorre devido
a colisdo e adesdo entre as particulas individuais ou a formacdo de camadas sucessivas
sobre um ndcleo. Outros mecanismos comuns sdo a cristalizagdo e formagao por ponte
(MUJUMDAR et al., 2014).

A maioria dos processos de aglomeracdo utilizam particulas em suspensdo. O
mecanismo de granulacdo acontece em varias etapas, como descrito por IVESON et al.
(2001) e mostrada na Figura 2.7. A etapa se inicia, com a nucleagdo, que consiste na
suspensdo entrando em contato com o leito de particulas, onde o contato das gotas com
particulas produz nucleos. A situacdo mais favoravel para a nucleagdo é quando cada
gota forma um nucleose. A dinamica de formacdo de ndcleo é um pouco complexa e
depende de varios fatores tais como o diametro e o numero de goticulas de ligagdo, taxa
da vazéo da suspensao, o tempo para cada gota para atingir a superficie da particula, e a
pulverizagdo (atomizagéo) de gotas apropriado para evitar grumos.

Se as etapas de molhabilidade e de nucleagdo forem realizadas com cuidado, as
caracteristicas de densidade e tamanho de granulo serdo controladas mediante a
consolidacdo e a coalescéncia. Uma vez que o granulo de consolidacdo depende
diretamente da deformacdo de granulo causado pelo impacto e de atrito entre particulas,
esta etapa de consolidacdo é funcéo das forcas de colisdo e as propriedades mecénicas

das particulas.
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c) Atricao

Figura 2.7. Mecanismo de aglomeracao. Adaptado de IVESON et al. (2001)

Como mencionado anteriormente, a repeticdo continua as etapas de
molhabilidade, de colisdo e secagem acontece simultaneamente dentro do granulador
resultando no crescimento das particulas. No entanto, quando a capacidade de secagem
do granulador nédo for suficiente, a umidade aumenta drasticamente no interior do leito
de particulas, levando, eventualmente, o processo de granulacao a parar.

Por outro lado, o cuidado deve ser tomado quando a capacidade de secagem €
muito alto, uma vez que o solvente pode evaporar antes da etapa de molhabilidade da
particula, reduzindo a eficiéncia aglomeracdo. Isto indica que o equilibrio entre as
etapas de secagem e de molhagem é necessério a fim de alcancar um processo de
aglomeracéo controlado.

Portanto, a definicdo de parametros operacionais, tais como taxa de fluxo da
suspensdo, temperatura de secagem do gas e vazdo, e umidade dentro do leito, €
essencial uma vez que estes parametros produzem efeito direto sobre a qualidade do

produto final.
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Em leitos fluidizados, o atrito entre as particulas pode ser muito grave, de acordo
com a dindmica dos fluidos e caracteristicas das particulas. Este fendmeno é indesejavel
na aglomeragdo, uma vez que o crescimento da particula ficaria comprometido. Além
disso, a aglomeracdo em leito fluidizado é normalmente levada a cabo utilizando uma
solucdo de ligante ou de uma aspersdo de agua simples para molhar as particulas. Em
ambos os casos, a qualidade do produto final estd estreitamente dependente dos
pardmetros de operacdo (incluindo as variaveis de dindmica de fluidos), bem como as
caracteristicas dos sélidos e da suspensao.

Por exemplo, a termodindmica do umedecimento das particulas é da maior
importancia. O &ngulo de contato entre particulas e suspensdo define se a molhabilidade
é energeticamente favordvel. A molhabilidade de um sélido por um liquido pode ser
quantificada pelo angulo de contato, em nivel macroscépico, obtido a partir do
equilibrio entra as tensGes superficiais do sistema sélido-liquido-gas (DECKER et al.,
1999, SOBCZAR e ASTHANA, 2000).

PONT et al. (2001) estudaram o efeito do angulo de contato em particulas
hidrofobas, parcialmente hidrofébicos e ndo-hidrofobicos e descobriram que este
parametro interfacial entre sélido e a suspensdo apresenta maior influéncia mediante
granulacdo do que a viscosidade da suspensao.

O revestimento de filme tem sido desenvolvido como uma alternativa para
melhorar 0 desempenho de revestimento com suspenses de revestimento a base de
acucar. Basicamente, consiste na deposicdo de um filme polimérico fino e homogéneo
em superficies de particulas (FREIRE e SILVEIRA, 2009). As principais vantagens de
adicionar um revestimento para particulas sdo: uma pequena variagdo de peso, tamanho
e forma do produto final; um curto espaco de tempo de processamento e uma eficiéncia
elevada para o revestimento, e uma boa resisténcia ao revestimento.

Revestimento por filme (pelicula) estd longe de ser um processo simples, por
envolver varias etapas com dinamicas proprias. O processo comeca com a formacéo de
goticulas de material de revestimento, como mostrado na Figura 2.8. O tamanho das
goticulas é muito importante, uma vez que uma gota muito grande pode causar o
aparecimento de aglomerados ou protuberancias e, uma gota muito pequena pode secar
antes de atingir a superficie das particulas. A seguir, a difusdo do material de
revestimento sobre as particulas e o seu contato com as particulas dependem da
molhabilidade da superficie solido pelo liquido. Além disso, a viscosidade do

revestimento em suspensdo ou reologia desempenha um papel importante sobre a
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pelicula, tanto na aspersdo quanto nas caracteristicas de atomizacao, que influéncia no

tamanho das goticulas e o angulo de pulverizag&o.

O particula O goticula

Figura 2.8. Dindmica da formacao de filmes. Adaptado: MUJUMDAR et al. (2014)

2.3.3. Reologia

O comportamento reoldgico dos fluidos € descrito na literatura através de
modelos empiricos que correlacionam a tensdo de cisalhamento com a taxa de
deformacéo. A reologia da suspensdo é um aspecto muito importante no processo de sua
atomizacdo sobre as particulas. Segundo FILKOVA e CEDIK (1984), a qualidade de
um sistema de dispersdo gas-liquido é afetada pelas seguintes propriedades fisicas do
liquido: densidade, tensdo superficial e viscosidade (reologia), sendo o efeito viscoso
predominante. As curva de fluxo podem ser ajustados aos modelos matemaéticos
contidos em BIRD et al. (1987) de Bingham, Casson, Ostwal de Waele, Herschel-
Bulkley e Robert Stiff, descritos pelas Equacdes (2.2) a (2.6), respectivamente.

T=19+ ky 2.2)
\/?:\/T_o'i'\/.upy (23)
Tkt 2.4)
T=1y+ky" (2.5)
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T=k(yo+¥)" (2.6)

Os modelos apresentam parametros reol0gicos como: Tp que é a tensdo limite
minima necessaria para o fluido escoar, y e a taxa de deformacdo,y, é o fator de

corregéo da taxa de deformagcdo, L, € a viscosidade plastica, k o indice de consisténcia e
n o indice de comportamento. Se n < 1 o fluido é pseudopléstico e se n > 1 o fluido é
dilatante. SuspensGes e solugdes poliméricas, muito comuns na inddstria de
processamento de alimentos e quimica, sdo exemplos de fluidos pseudoplasticos e

dilatantes.

2.4. METODOS APLICADOS NO RECOBRIMENTO DE PARTICULAS
2.4.1. Drageadeiras

A drageadeira convencional consiste em uma técnica tradicional de aplicacdo no
recobrimento de particulas. As particulas sdo colocadas dentro de uma panela que gira

em tomo de um eixo levemente inclinado (Figura 2.9).

Motor Suspensao+

particulas

Figura 2.9. Esquema de drageadeira convencional. Adaptado: SENAI (2010).

A alimentacdo de solidos e do agente de recobrimento € feita por uma abertura
existente na face da drageadeira. A suspensdao é atomizada sobre as particulas e a
secagem é realizada pela passagem de ar quente. Deixa-se passar um tempo suficiente
para que ocorra a mistura das particulas e a dispersdo do liquido (FREIRE e

OLIVEIRA, 1992). Este método de recobrimento é o mais utilizando o revestimento de
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drégeas e comprimidos, mas vém sendo substituidas pelos leitos tipo Wirster quando se

trata da operacédo de recobrimento de granulos.

2.4.2. Leitos moveis

O processo de recobrimento se torna complexo em leitos moveis devido a agédo
de forcas de coesdo resultante de pontes liquidas entre as particulas acarretando
problemas de aglomeracdo de particulas e uma baixa eficiéncia no contato gas-sélido.
Sendo que as forcas coesivas sobre a fluidodindmica de particulas podem afetar o fluxo
de gas no leito no leito, levando a aglomeracdo descontrolada de particulas e a um
contato gas-solido ruim (PASSOS e MUJUMDAR, 2000). Estudando a influéncia das
propriedades vaz&o da solucdo de recobrimento, influenciando o aumento na espessura
da camada e na forma da particula.

A caracteristica da particula a ser recoberta também pode influenciar na
qualidade do recobrimento, destacando-se:

- propriedades fisicas: caracteristicas como forma, tamanho, coesividade,
estatica, e outros, influenciam a fluidodindmica do leito, afetando a distribuicdo e
secagem do recobrimento.

- molhabilidade: o sucesso da operacdo de recobrimento depende da
molhabilidade da gota de suspenséo sobre a superficie da particula, sendo diretamente
dependente das caracteristicas da superficie do sélido e da tensdo superficial do liquido,
através do angulo de contato.

O recobrimento em leito fluidizado (Figura 2.10) é um processo dinamico e
complexo, que consiste essencialmente na aspersdo de uma suspenséo de recobrimento,
sobre o leito de solidos movimentado por uma corrente gasosa ascendente. Esta
suspensdo, num processo simultdneo de umidificacdo e secagem, envolve a superficie

das particulas formando uma camada uniforme sobre as mesmas (COSTA, 2010).
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Figura 2.10. Esquema do sistema recobrimento em leito fluidizado. Fonte: COSTA
(2010)

A utilizacdo de um leito de jorro para a producdo de grdos de tamanhos
milimétricos, partindo-se de suspensfes, foi primeiramente proposta por BERQUIN
(1961) que, seis anos mais tarde registrou uma patente sobre o assunto na Franca
(BERQUIN, 1966). Neste processo, uma fase liquida é injetada na base do leito de
particulas do material a ser granulado, juntamente com o gas de entrada aquecido.

Reciclagem dos solidos

1 Abaixo
da medida ¥

Acima

da medida

R Be—
roduto Gas de entrada

Triturador Liquido quente

a

Figura 2.11. Processo de granulagdo em um sistema de leito de jorro. Fonte: BERQUIN
(1966)
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A Figura 2.11 apresenta 0 esquema do sistema de granulacdo, incluindo um
arranjo para reciclo do material abaixo e acima do especificado. No qual, uma fina
camada do liquido é depositada sobre as particulas em seu movimento ciclico & medida
que passam através do liquido atomizado. A camada liquida é seca pela acdo do gas
quente enquanto as particulas movimentam-se para cima na regido de jorro e para baixo
na regido anular. Assim sendo, uma nova particula se forma através de um mecanismo
de crescimento camada por camada devido ao movimento ciclico das particulas. Cada
camada pode ser seca antes da deposicéo da proxima camada.

WURSTER (1953) aplicou o principio de formacdo do jorro e empregou no
processo de recobrimentos de comprimidos. No qual um tubo interno foi acoplado nos
limites das fases diluida e densa para evitar a colisdo das particulas entre essas duas
fases. Que gerou um movimento ciclico das particulas é entdo estabelecido e o
recobrimento é realizado através de um bico de pulverizacdo acoplado na base da fase
diluida, propiciando excelentes condi¢cdes de secagem, este processo foi conhecido
como processo Wurster (Figura 2.12).

o« 20,
- P ey ¢|— Fonte
Anulo —___,,* " 'ﬁu

N
A ‘___rhﬂ'.i“ﬁ Jorro
4'. .G ¢ A *
. & % .
Particula [ Tubo draft
recoberta

____ Suspensdo de
recobrimento

"™ Bico atomizador

i Mt

Ar quente Ar quente

Figura 2.12. Esquema do processo Wurster. Adaptado: MUJUMDAR et al. (2014)

MANN (1983) realizou recobrimento de particulas utilizando um leito de jorro
com tubo interno e bico atomizador localizado na regido central do fundo do leito,
operando em batelada. A analise do desempenho do recobrimento foi baseada na
descri¢do da historia das particulas dentro do leito, assumindo que o sistema esta em
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estado estacionario, ou seja, a circulagédo e o fluxo das particulas mantém-se constante e
as propriedades das particulas ndo mudam durante a operacao de recobrimento.

Segundo MANN (1983), os parametros que mais afetam o processo de
recobrimento podem ser divididos em trés categorias:

12 - Parametros das particulas e da solucéo de recobrimento: O tamanho e forma
e as propriedades da solugdo de recobrimento tém pouca influéncia no processo de
recobrimento. Mas eles imp&em restricbes as condigbes operacionais, tais como:
temperatura do ar de secagem e controle do fluxo de ar do jorro para evitar atrito
excessivo entre as particulas.

2% - Parametros do equipamento: nesta categoria destacam-se, principalmente, os
parametros de projetos, que sdo: as dimensdes e a configuracao do leito de jorro; tipo e
tamanho do bico atomizador e a capacidade de carga das particulas por batelada. Estes
sdo definidos de acordo com o objetivo que se quer alcancar. Estes parametros nédo
podem ser ajustados durante a corrida, mas podem ser modificados dentro de certo
limite de urna corrida para outra.

3% - Par@metros operacionais: Neste caso, 0s parametros podem ser ajustados
durante o processo, como a taxa de vazdo de ar de jorro, taxa da vazdo da solucdo de

recobrimento e o tempo do processo.

2.5. LEITO DE JORRO

2.5.1. Consideracdes Gerais

O leito de jorro foi um sistema desenvolvido a partir do leito fluidizado por
GISHLER e MATHUR (1954), ao testar a secagem de trigo. O primeiro leito de jorro
comercial foi instalado em 1962 no Canada, para secagem de ervilhas e lentilhas, e
desde entdo, unidades de leito de jorro sdo instaladas em varios paises para uma
variedade de outras aplica¢es, incluindo cristalizacdo evaporativa, granulagdo, mistura
de solidos, resfriamento e recobrimento de particulas (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

Em particular, o recobrimento de particulas em leitos fluidizados e de leito de
jorro apresenta muitas vantagens sobre outros métodos, entre as quais se pode destacar
uma maior homogeneidade do produto final devido ao grau elevado de mistura dos
solidos no interior do leito em questdo e elevadas taxas de transferéncias de massa e
calor no mesmo (DEWETTINCK e HUYGHEBAERT, 1999, LOPES, 2007).
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2.5.2. Caracteristicas fluidodinamicas

O jorro é um fendmeno observavel, que depende de vérias combinagdes como
velocidade do gés, caracteristicas das particulas solidas e configuracbes geométricas do
vaso. Fixando-se alguns dados como tipo da particula e seu diametro (dp), dimensées do
vaso como diametro da entrada de ar (Di) e diametro do leito cilindrico (Dc), tipo do
fluido injetado (ar), € possivel tracar um grafico com dados experimentais de altura do
leito versus velocidade superficial do gas, obtendo-se informagdes importantes sobre o
regime, conforme representado na Figura 2.13, ilustrado em MATHUR e EPSTEIN

(1974).
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Figura 2.13. Regime para o trigo. Fonte: MATHUR e EPSTEIN (1974)

GELDART (1973) sugeriu a classificacdo de particulas sélidas em quatro grupos
diferentes, caracterizados pela diferenca de massa especifica entre as particulas e 0 gas e
pelo tamanho médio das particulas A partir das observagdes experimentais
desenvolvidas apresentou um diagrama (Figura 2.14), no qual se classifica como
particula do tipo jorro as pertencentes ao grupo D.

O leito de jorro (Figura 2.15) é composto por trés regides distintas, o jorro, o
anulo e a fonte, essas regides sdo consequéncias de movimentos ciclicos dos solidos que
compdem o leito (MATHUR e EPSTEIN, 1974). O leito de jorro possui trés geometrias
classicas: leito de jorro conico, cilindrico e cone-cilindrico, que tem mostrado ser

bastante eficiente como sistema de contato gas solido, porém apresentam problemas de
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ampliacdo de escala, ou seja, tem-se obtido um jorro estavel apenas para urna faixa

pequena de dimensdo do equipamento.
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Figura 2.14. Diagrama de Geldart. Fonte: GELDART (1986)
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Figura 2.15. Esquema de um leito de jorro e suas regifes. Fonte: BACELOS e FREIRE
(2009)

Algumas modificagdes sdo realizadas com intuito de minimizar esse problema,
como o realizado por MUJUMDAR (1984), que propds a geometria retangular com
base inclinada, denominada de leito de jorro bidimensional. Segundo KUDRA et al.
(1989), essa geometria & urna das mais promissoras modificagdes dos leitos
convencionais, pois permite uma melhor circulagdo das particulas, evitando a formacéao

de zonas mortas.
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Pode-se descrever o mecanismo de transicdo do leito fixo até a instalacdo do
comportamento do leito de jorro e identificar os parametros especificos analisando a
Figura 2.16 que descreve algumas condi¢bes comportamentais observadas durante a
fluidizacdo em leito de jorro, concomitantemente, com o diagrama de curva
fluidodinamica em leito de jorro, Figura 2.17 (MATHUR e EPSTEIN, 1974).

Arco Jato Jorro
Compacto Interno Estabelecido
=]
o000
000 OF

—_—

(<)
Figura 2.16. Diversas condi¢des no desenvolvimento do regime de jorro. Fonte:
BETTEGA (2009)
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Figura 2.17. Descricao do fendmeno de fluidizacdo. Fonte: BARBOSA (1994)

Segmento AB- A vazdo do gas no inicio da fluidizacdo ndo é suficiente para perturbar o

leito de particulas, apenas percola sobre o leito de particulas, sem perturba-las,
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ocasionando um aumento da queda de pressdo praticamente linear com o incremento da
velocidade do gés (Figura 2.16);

Condigdo a — O aumento da velocidade do gas alcanca um nivel que comeca a abrir
caminhos entre as particulas localizadas na vizinhanca de entrada do leito, formando
uma pequena cavidade vazia pouco acima desta entrada, comprimindo as particulas em
torno desta cavidade contra o restante do leito, formando um arco compacto que oferece
uma resisténcia maior para o fluido escoar e faz com que a queda de presséo do leito
continue a aumentar (Figura 2.15a).

Condicao b - Ponto B — O aumento da vazdo é aumentada até que forca evolua para um
jato interno, visualizado pela condic¢do b. A compactagdo do arco de solidos acima do
jorro interno aumenta a tal ponto que a queda de presséo através do leito atinge o valor
maximo (APpax) NO ponto B (Figura 2.16).

Segmento BC — A vazdo do gas alcanca a condicdo limite que o jato interno comeca a
romper a coesdo interparticulas do leito, diminuindo a queda de presséo (Figura 2.16).
Ponto C — Em torno do ponto C, ocorre uma expansdo significativa do leito
proporcionada pelo deslocamento de sélidos da regido central que causa uma
diminuicdo da queda de pressao.

Ponto C — O jorro incipiente ocorre a um pequeno incremento da velocidade do gas,
entretanto, podem ocorrer oscilacdes acentuadas de pressdo devido ao surgimento
ocasional do jorro no topo leito.

Condicdo ¢ - Segmento CD — Com apenas um pequeno acréscimo na vazao de gas
além do ponto C, o jorro interno rompe a superficie do leito. A concentracdo de sélidos
na regido acima do jorro interno decresce abruptamente, causando uma consideravel
reducdo na queda de pressdo para o ponto D, no qual se d& inicio o regime de jorro
continuo (Figura 2.15c).

Ponto D — A partir deste ponto o aumento da velocidade de gas causa elevagédo da fonte
sem variagOes significativas da queda de pressdo (APjoro). A quantidade adicional de
fluido simplesmente atravessa a regido de jorro, uma vez que esse representa o trajeto
que oferece menor resisténcia ao escoamento.

Segmento DC’ - Ponto C’ — Ao diminuir a velocidade do gas, observa-se que a altura
da fonte tende a diminuir até o ponto de velocidade de jorro minimo (Un;) representado
na Figura 2.16 pelo ponto C*.

Segmento C’B’ — A diminuic¢do da velocidade do gés além do ponto C’ leva ao colapso

do jorro, o que causa um aumento repentino na queda de pressdo para o ponto B”.
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Segmento B’A — A baixa velocidade do gés a partir do ponto B’ ndo ¢ suficiente para
manter o jorro de particulas retornando o leito a condigdo inicial, apresentando
inicialmente o arco compacto até a completa compactacéao do leito.

Basicamente, o regime do leito de jorro depende diretamente da vaz&o do gés, do
tamanho, forma e massa especifica das particulas e da altura do leito. E possivel
estabelecer um valor maximo para essa altura, que € funcdo dos pardmetros geométricos

do leito, de modo a garantir jorro estavel.

2.5.3. Trabalhos de recobrimento em leitos méveis

ROCHA et al. (2014) — Taxa de evaporacdo em funcdo do processo de
recobrimento de granulos de quebra pedra

Objetivou-se, neste trabalho, avaliar o efeito das varidveis do processo de
recobrimento de granulos de quebra pedra (Phyllantus niruri L.) com suspensao
polimérica em secador de leito de jorro convencional sobre a taxa de evaporagdo. Os
granulos foram obtidos a partir do processo de granulacdo por via imida do extrato seco
de quebra pedra e, como ligante, o PVP-K30. A suspensdo polimérica a base de
Eudragit® foi atomizada sobre o leito de particulas. Foi realizado um delineamento
composto central rotacional (DCCR) simétrico e de segunda ordem constituido de um
fatorial 2%, com 8 ensaios, 3 pontos centrais e 6 pontos axiais, totalizando 17
experimentos. Os resultados mostraram que a vazdo de suspensdo influencia
positivamente a taxa de evaporacdo. As variaveis pressdo e temperatura nao
apresentaram influéncia significativa na taxa de evaporacdo. Foram encontrados
modelos estatisticamente significativos e preditivos para taxa de evaporagdo. Em se
tratando das interacBes entre as varidveis do processo observa-se que
vazao/temperatura, pressao/vazado e pressdo/temperatura exercem efeito significativo

sobre a taxa de evaporacéo.
ROCHA et al. (2011) — Avaliacédo do recobrimento de granulos de quebra-pedra
(Phyllanthus niruri L) em leito de jorro - cinética de liberacéo de flavondides

O objetivo deste trabalho foi o estudo do processo de dissolugdo in vitro de
granulos recobertos de quebra-pedra (Phyllanthus niruri L.) revestidos com suspensao

polimérica de Eudragit L-30D-55®, em leito de jorro. O principio ativo avaliado foi o
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teor de flavonoides totais. Os granulos foram obtidos a partir do processo de granulagéo
por via Umida do extrato seco de quebra pedra, utilizando como ligante o
Polivinilpirrolidona (PVP-K30). Para o recobrimento utilizou-se um sistema de
revestimento em leito de jorro convencional e a suspensdo polimérica de Eudragit L-
30D-55® foi atomizada sobre o leito de particulas, através do bico atomizador de duplo-
fluido, localizado na parte superior da coluna. O experimento foi realizado granulos
formados por particulas com distribuicdo granulométrica variando de 1,7 a 3,35 mm. O
teste de dissolucdo foi realizado como descrito na Farmacopéia Americana (USP, 2005),
(método da p4, rotacdo de 100 rpm, temperatura de 37°C + 0,5°C) para avaliacdo de
formas farmacéuticas de liberagdo gastro-resistentes. Os resultados mostraram que 0
revestimento em leito de jorro formou uma camada uniforme na superficie dos granulos
e € uma alternativa viavel para modificar o perfil de liberacdo de formas farmacéuticas
granulares. O percentual de flavonoides liberados ocorreu apds 120 minutos no meio

alcalino e tende a reduzir com o0 aumento de massa dos granulos.

COSTA (2010) — Caracterizacdo e analise experimental do recobrimento de

sementes de jambu (spilanthes oleracea) em leito fluidizado

O objetivo do trabalho foi efetuar a caracterizacdo fisica e contribuir com o
desenvolvimento do processo de recobrimento de sementes de jambu em leito
fluidizado. Planejamento experimental e andlise estatistica dos resultados foram
empregados para quantificar a influéncia da vazéo da suspensdo de recobrimento (Ws) e
da vazdo do ar de entrada (War), sobre a eficiéncia de recobrimento (), crescimento
relativo das particulas (o), perdas por elutriacdo (Pe) e germinacédo (G). A estimativa do
ponto otimo de operagéo foi determinada em fungdo das varidveis de entrada aplicando
o conceito de desejabilidade global. Observou-se que as variaveis Ws e War, dentro da
faixa estudada, influenciaram nas respostas consideradas. Dentre as condigdes
estabelecidas neste trabalho, o valor 6timo da Funcdo Desejabilidade é quando Ws ¢é
deslocada para o nivel médio (6,4 mL/min) e War para o minimo (0,89 kg/s), obtendo
assim 45,1% para n; 26,7% para o; 82,4% para G e 46,5% para Pe. Foram também
determinadas as propriedades fisicas e termodinamicas das sementes de jambu in
natura, submetidas ao processo de adsorcdo e dessor¢cdo de umidade nas temperaturas
de 20, 30 e 40 -C. Os dados experimentais foram avaliados usando seis diferentes

modelos matematicos.
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GUERREIRO e MENEGALLI (2009) — Aglomeracdo de polpa de acerola e

proteina isolada de soja em pd em leito fluidizado cénico e pulsado

O objetivo deste trabalho foi estudar as mudangas nas propriedades fisicas de
polpa de acerola e de proteina isolada de soja em p6 ap06s o processo de aglomeragdo em
leito fluidizado cénico, e verificar os efeitos do uso de diferentes frequéncias de
pulsacdo do ar fluidizante durante o processo de aglomeracdo. A pulsacdo do ar foi
realizada por meio da rotacdo de uma valvula esfera, instalada abaixo da placa
distribuidora de ar. As condic¢des 6timas de processo e os perfis de aumento de tamanho
de particulas foram obtidos por meio de planejamentos experimentais e de ensaios de
cinéticas de aglomeracdo. As variaveis de processo estudadas foram o tempo de
processo, velocidade e temperatura do ar fluidizante, vazao de liquido ligante, pressao
de atomizacéo, altura do bico aspersor e massa de amostra. O produto aglomerado foi
caracterizado pelos testes de diametro meédio e distribuicdo de tamanho de particulas,
tempo de instantaneizacdo, solubilidade, morfologia e contetido de umidade. Durante a

aglomeracdo, as particulas da matéria prima coalescem, formando granulos grossos.

DONINA (2004) — Andlise das influéncias das caracteristicas do sélido e da

suspensao no processo de recobrimento em leito de jorro

O objetivo deste trabalho é analisar o desempenho do processo de recobrimento
em leito de jorro verificando as influéncias das caracteristicas do sélido (tamanho,
forma, densidade, porosidade, e angulo de contato) e da suspensdo (densidade, reologia,
tensdo superficial e molhabilidade). Para este estudo foram utilizados diferentes tipos de
particulas (esferas de vidro, placebos, poliestireno, etc.) e diferentes formulagdes de
suspensdes polimeéricas aquosas que oferecam a varia¢do das caracteristicas, do sélido e
da suspensdo, que influenciam o processo. O recobrimento foi realizado em leito de
jorro, em condigdes operacionais pré-fixadas, para cada conjunto particula-suspenséo,
mantendo estabilidade fluidodindmica do leito para as diferentes particulas. Para
quantificar a influéncia das caracteristicas do solido e da suspensdo no processo de
recobrimento foram avaliadas a taxa de crescimento, a eficiéncia e a qualidade do

recobrimento (superficie, distribuicdo do filme, porosidade).
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COSTA (2003) — Peletizacao de sementes de brécolos em leito de jorro conico

O objetivo principal do trabalho foi aumentar o tamanho e modificar o formato
das sementes, para facilitar a semeadura manual ou mecanizada. Utilizou-se para tanto,
uma suspensdo aquosa de argila, resultando em sementes peletizadas com tamanho e
formato comerciais, apresentando vigor e poder germinativo preservado. A esfericidade
das particulas aumentou com o tempo de granulacdo em todos 0s ensaios experimentais.
O aumento médio foi de aproximadamente 10,3%. Os experimentos foram realizados
segundo técnicas de planejamento de experimentos, efetuando-se a analise dos
resultados mediante a Metodologia de Superficie de Resposta. A quantificacdo dos
efeitos da vazdo de suspensdo, entre 4 e 8 mL/min, temperatura do ar de entrada, entre
40 e 60°C, concentracdo de solidos na suspensdo, entre 17 e 22%, foi Util para o
desenvolvimento de modelos estatisticos. Com o0s modelos empiricos obtidos e com o
auxilio da Funcdo Desejabilidade Global, foi feita uma otimizacdo numeérica para
estimar as melhores condi¢cdes de operacdo do processo nos intervalos das varidveis

independentes.

2.6. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Segundo NEVES e SCHVARTZMAN (2002), o planejamento experimental é
uma ferramenta poderosa para estudar o efeito conjunto de varios fatores sobre uma
variavel de resposta de interesse. Uma das técnicas mais conhecidas € o planejamento
fatorial, no qual estdo envolvidos k fatores (ou variaveis) cada um deles presente em
diferentes niveis. O caso mais simples é aquele em que cada fator k esta presente em
apenas foi niveis. Na realizacdo de um experimento com k fatores em dois niveis, sdo
feitas 2 x 2 x...x 2 (k vezes) = 2% observacdes da variavel de resposta e, portanto, este
planejamento é denominado experimento fatorial 2.

O sistema atua como uma funcdo desconhecida que opera sobre as varidveis de
entrada, os fatores, e produz como saida as respostas observadas. Esquematicamente um
numero de fatores k atuando sobre o sistema em estudo, produzindo as respostas Ri, Rz,
..., Rj (Figura 2.18). O objetivo do planejamento experimental € descobrir essa funcéo,
ou obter uma aproximacdao satisfatoria para ela. Com conhecimento desta fun¢éo podera
determinar as melhores condi¢bes de operacdo do sistema (BARROS NETO et al.,
1995).
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Figura 2.18. Sistema representando uma funcéo ligando os fatores as respostas. Fonte:
BARROS NETO et al. (1995)

2.6.1. Planejamento fatorial

O planejamento fatorial tem sido muito aplicado em pesquisas basicas e
tecnologias e é classificado como um método do tipo simultaneo, onde as varidveis de
interesse que realmente apresentam influéncias significativas na resposta séo avaliadas
ao mesmo tempo.

Para realizar um planejamento fatorial, escolnem-se a serem estudadas e
efetuam-se experimentos em diferentes niveis desses fatores. De um modo geral, o
planejamento fatorial pode ser representado por n¥, onde “k” ¢ o namero de fatores, “n”
€ 0 nimero de niveis escolhidos. 1sso apenas acontece com n igual para todos os fatores
(VIEIRA, 1999).

Segundo VIEIRA (1999), os planejamentos do tipo 2% s&o os mais comuns. Um
dos aspectos favordveis deste tipo de planejamento é a realizacdo de poucos
experimentos. Torna-se 6bvio que com um numero reduzido de niveis ndo é possivel
explorara de maneira completa uma grande regido das varidveis. Entretanto, pode-se
observar tendéncias importantes para a realizagéo de investiga¢Oes posteriores.

MONTGOMERY (2001) relata algumas vantagens na utilizagéo do experimento
fatorial, séo essas:

- Apresentam mais eficiéncia se comparado com experimentos que usam apenas
um fator;

- Apontam efeitos principais e interacfes entre os fatores;

- Conseguem estimar o efeito de um fator em diferentes niveis de outros fatores,

aumentando os limites de validade da analise dos experimentos.
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2.6.2. Planejamento fatorial composto central

Os planejamentos compostos foram apresentados como uma evolugdo dos
planejamentos 3° . O planejamento composto central (PCC) foi introduzido por BOX e
WILSON (1951), € considerado como um dos planejamentos mais populares para o
ajuste de modelos de superficie de resposta. A classe de planejamento rotacionavel mais
usado para ajustar modelos que compreendam efeitos de primeira ordem (linear), de
interacdo e de segunda ordem (quadratico) é o planejamento composto central,
considerado como 6timo (MATEUS e CONAGIN, 2001).

Segundo NETO et al. (2003) o planejamento composto central é dividido em
trés partes: 12 - A fatorial (ou cubica), contendo um total de ng: pontos coordenadas
como (X, ...,X2), para todos os i=1,...,k;

2% - A axial (ou estrela), formada por n,= 2k pontos com todas as coordenadas nulas
exceto uma, que € igual a um certo valor a (ou — a);
3% - Um total de neentr €Nnsaios realizados no ponto central, onde, é claro, X; = ... Xk = 0.

Para realizar o planejamento composto central é necessario estabelecer diretrizes
em cada parte do planejamento, sendo necessario decidir quantos e quais 0s pontos
cubicos, calcular o valor estabelecido por o e por fim quantas repeticdes no ponto

central utilizar (NETO et al., 2003).

2.7. FUNCAO DESEJABILIDADE

HARREL et al. (2004) define a otimizacdo como um processo de teste de
diferentes combinacfes de valores para varidveis que podem ser controladas, com o
intuito de alcancar uma combinacdo de valores que leve ao resultado desejado para a
saida de um modelo de simulagdo. Segundo ZHANG et al. (2009), existem diversas
ferramentas de otimizacdo, mas aqui se destaca uma das mais utilizadas na industria, o
método desejabilidade.

O Statistica usa abordagem usada por DERRINGER e SUICH (1980), que
propuseram o uso de funcGes desirability. A abordagem geral consiste em converter
primeiro cada resposta Y3 em fungéo individual desirability dx que varia em uma faixa
de 0 < dk < 1. Se a resposta for aquela que se quer, dy =1 e se a resposta estiver fora da
regido aceitavel, dx = 0. Assim, as variaveis independentes sdo escolhidas de modo a

maximizar a desirability global: (equacéo 2.7)
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D = (dy(Yy) X dy(¥y) X .. X di(Y,) 7k (2.7)

O ponto de 6timo geral do sistema € o ponto de 6timo alcancado pela
maximizacdo da meédia geométrica, dada pela Equacdo (2.7), calculada a partir das
Funcdes Desejabilidade individuais. O algoritmo de DERRINGER e SUICH (1980) esta
sujeito ao tipo de otimizacdo que se deseja para a resposta (maximizacao, normalizagédo
ou minimizacgdo), dos valores desejados (limites de especificacdo) e das respectivas
importancias de cada resposta (PAIVA, 2008). A Tabela 2.5 apresenta as caracteristicas

principais dos diferentes tipos de otimizacéo possiveis com 0 método desejabilidade.

Tabela 2.5. Objetivos da Otimizacdo no Método Desejabilidade

Obijetivo Caracteristicas

O valor da Funcéo Desejabilidade cresce enquanto que o valor da resposta
Minimizar | original se aproxima de um valor alvo minimo. Abaixo do alvo, d=1;
acima do limite superior, d=0.

) Quando a resposta se movimenta na direcdo do alvo, o valor da Funcéo
Normalizar o ] ] o
Desejabilidade cresce. Acima ou abaixo dos limites, d=0; no alvo d=1
O valor da Funcédo Desejabilidade cresce quando o valor da resposta

Maximizar ) S )
aumenta. Abaixo do limite inferior, d=0; acima do alvo, d=1.

Fonte: Paiva (2006)
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MATERIAIS E METODOS

3.1. DESCRICAO DAS ATIVIDADES REALIZADAS NA PESQUISA

em trés etapas. Sendo que na 1? etapa se realizaram as analises da caracterizagdo das
sementes de linhaca e do amido utilizado, os testes de obtengdo do biofilme,
determinacdo da suspensdo de recobrimento, além do ajuste do sistema experimental.
Na 2?2 etapa ocorreu a execucdo do planejamento experimental, para que assim fossem
analisadas as variaveis e suas influéncias que geraram 0s pardmetros analisados na

Funcdo Desejabilidade. Na 32 etapa foi realizada a corrida 6tima e a avaliagcdo das

sementes quanto a atividade de agua.

Etapas da Pesquisa

As etapas da pesquisa desenvolvida estdo sumarizadas na Figura 3.1, divididas

Sementes: Ammida: -
-Fusicz, -MEV; _Resabrimenn
- Centesimal, | -EDS M g
-Fisiolagica; - Concentragia T
-MEW. de solidos. .
Biofilm= Caracterizagio
Amido: dz Suspensio:
mandioczimadificads || -Reoloziz;
plasticizame: - Concentracio
etilenaglical fsliceral de= s0lidos
Leitn de jormo D
Fluidodimmicaem: | | CL"’,S'“T ; L;:“ﬁm
-3 cargss s e
-3 pressdes de somizain - Juspansaa.
Analiszde variznoiz e
™ Predigio d= modela
Amnalizs
Estatistica
Comparagia das Madias
» Compafativas

11 Lol

Diesejabilidade >

Anzlize dz Pradigso da:
Wagizvais ds respostas

Experimento
n3 candigia
atima

Anzlizs dz Advidad=
ds Asmna
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Figura 3.1. Descricdo das etapas desenvolvidas na pesquisa




3.2. PARTICULA

3.2.1. Caracterizacdo fisica

As sementes de linhaga (Linum usitatissimum L.), da variedade “Linseed” da cor
marrom, foram adquiridas de pequenos produtores rurais de Girua do Rio Grande do Sul
no periodo de colheita de novembro de 2015. Elas foram expostas a uma pré-secagem,
sob ventilagdo, para reducdo de umidade e direcionadas ao laboratério de secagem e
recobrimento de particulas (LSRP) da FEQ/UFPA.

3.2.1.1. Diametro médio

O ensaio do diametro médio da semente de linhaca foi realizado no Laboratério
de caracterizacdo de particulas (LPC) determinado através de analise granulométrica
(MCCABE et al., 1993), com a utilizacdo de peneiras do tipo Tyler/Mesh com a
seguinte série de peneiras: 8, 9, 10 e 12 e de um agitador da marca Produtest, 220V-5A,
onde as sementes permaneceram sob agitagdo por um periodo de 15 min. Os dados
obtidos foram analisados com o auxilio da equacdo de Sauter, mostrada na Equagéo 3.1:

1
d T e——
p ¥ AX/Dn (3.1)

3.2.1.2. Massa especifica real, aparente e bulk

A determinacdo da massa especifica real, aparente e a bulk das sementes de
linhaga foi realizada em triplicata no Laboratorio de Engenharia de Produtos Naturais
(LEPRON) da FEQ/UFPA, as massas especificas: real e aparente através do método de
picnometria de comparagdo, recomendado por WEBB e ORR (1997), ja a massa
especifica bulk foi obtida utilizando-se baldes volumétricos. A massa especifica real
exclui tanto os poros das particulas quanto os espacos interparticulas, ou seja, € a razéo
entre a massa e o volume real do produto (SINGH e HELDMAN, 2009).

A massa especifica aparente, definida pela razdo entre a massa de solidos e o
volume total das particulas, que inclui os poros, mas exclui os espacos interparticulas
(MOHSENIN, 1970).

A massa especifica bulk, é definida atraves da razao entre a massa de particulas e

o volume que elas ocupam. A massa especifica bulk depende da geometria, do tamanho
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e das propriedades superficiais da particula, uma vez que leva em consideracdo o
volume de vazios (LEWIS, 1993), mas sempre sera menor que a massa especifica real
da particula, uma vez que considera o volume de vazio interparticulas.

Ha duas definicdes para a massa especifica bulk:
- A massa especifica bulk solta: medida colocando os sélidos em leito de volume
conhecido sem nenhuma vibragéo.
- A massa especifica bulk empacotada: medida ap6s vibracdo ou empacotamento dos
solidos do leito.

A massa especifica bulk de um material depende tanto da massa especifica do

solido quanto da geometria através da equacéo (3.2):

massa das particulas

Pbuik = (3.2)

Volume ocupado pelas particulas e o espago vazio entre elas

3.2.1.3. Esfericidade

A Equacéo 3.3 foi utilizada para estimar a esfericidade, conforme descrito por
PECANHA e MASSARANI (1986). A determinacao foi realizada com o auxilio de um
microscopio Otico marca DMI com aumento de 40 vezes, com reticulo de 1 cm,
subdividido em 10 mm, para a tomada do diametro circunscrito (Dcc) e inscrito (Dic), e
de um paquimetro para a tomada da espessura (e) da linhaca.

o = ¢
Dcc

(3.3)
Para efeito de comparacdo foi também determinada a esfericidade através do
método de MOHSENIN (1970), considerando-se a linhaga um elipsdide triaxial
(Esquema 3.1). Este método assume que o volume de sementes é equivalente ao volume
de um elipséide triaxial e que o diametro da esfera circunscrito € igual ao maior eixo do
elipséide. A esfericidade é calculada através da média geométrica dos trés eixos

mutuamente perpendiculares do solido pelo maior eixo (Equagéo 3.4).

3[d,d,d
o= 19203 (3.4)

d;
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3.2.1.4. Porosidade

A porosidade do leito fixo foi determinada a partir da relacdo entre a massa
especifica aparente e a massa especifica bulk, Equacéo (3.5).

gr=1-— Phulk (3.5)

A porosidade da particula, definida pela razdo entre o volume dos poros da
particula e o volume total da particula, foi determinada a partir da relacdo entre as

massas especificas aparente e real, de acordo com a Equacéo (3.6).

(3.6)

3.2.1.5. Angulo de Repouso

O angulo de repouso dindmico € referente ao movimento superficial das
particulas. Os testes foram realizados no Laborat6rio de caracterizagdo de particulas
(LCP) , estimado pelo método do tambor rotativo, que permitiu classificar e caracterizar
as particulas quanto a sua escoabilidade, de acordo com a Tabela 3.1, (WOUTERS e
GELDART, 1996, JONG et al., 1999). Foram executadas 10 medidas experimentais

para a estimativa do valor médio do referido angulo.

Tabela 3.1. Comportamento de escoabilidade de solidos em relagdo ao angulo de

repouso
Angulo de Repouso (°) Escoabilidade
> 60 Sem fluidez
> 60 Coesivo
60 — 45 Fluidez regular
45— 30 Boa fluidez
30-10 Excelente fluidez
<10 Aerado
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3.2.2. Caracterizagdo de composicao centesimal

As andlises descritas a seguir foram realizadas em triplicata no Laboratdrio de de
andlises fisico quimicas(labFQ), conduzidas com a finalidade de caracterizar as
sementes quanto a sua composicdo centesimal por meio de métodos padronizados,

seguindo a norma do Instituto Adolfo Lutz (1985):

3.2.2.1. Umidade

Para a determinacdo do conteddo de umidade da linhaca in natura foi utilizado o
método padrdo descrito na norma analitica 4.5.1, cujo procedimento foi conduzido em
triplicata e as massas de sementes pesadas em balanca analitica da marca GEHAKA,
modelo AG 200 com precisdo de 0,0001 g. As massas foram postas em estufa com
circulacdo de ar forcada, da marca FABRE a 105°C por 24 h, para a determinacdo da

massa de solido seco.

3.2.2.2. Proteina

A quantidade de proteina da linhaca in natura foi determinada através do método
padrdo descrita na norma analitica 4.12, utilizando um sistema digestor modelo TE
10013, marca Tecnal (Brasil) e um destilador de nitrogénio MA-036, marca Marconi
(Brasil).

3.2.2.3. Residuo mineral fixo

Na determinacéo do residuo mineral fixo das sementes de linhaga foi conduzido a
partir da incineragdo, a 550°C, em mufla elétrica de marca Quimis, modelo 318.24 de

controle automatico, conforme descrito na Norma Analitica 4.6.

3.2.2.4. Lipidios

Nos ensaios para a determinacdo do teor de lipidios utilizou-se aparelho de
Soxhlet com o auxilio de uma bateria de aquecimento CT-340 da marca Logen e
utilizando como solvente éter de petrdleo, que foi rotaevaporado para a quantificacdo do
teor de lipidio, segundo a Norma Analitica 4.6.
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3.2.3. Caracterizacao qualitativa

As anélises qualitativas foram realizadas no Laboratorio de produtos naturais
(Lepron) em ambiente controlado a temperatura de 25 °C por meio de métodos
padronizados descritos por BRASIL (2009):

3.2.3.1. Pureza

Para a determinagcdo da pureza das sementes de linhaca utilizou-se o método
contido em BRASIL (2009), sendo que esta analise foi realizada com o numero de
repeticdes igual a 10, onde o0 processo resumia-se a pesagem de cerca de 1 g de
sementes em balanca analitica da marca GEHAKA, modelo AG 200 com precisdo de
0,0001g, separando as sementes normais das impurezas/sementes quebradas e pesando

novamente.

3.2.3.2. Peso de mil sementes

Conforme a metodologia descrita em BRASIL (2009), o peso de mil sementes
foi determinado usando oito repetices de 100 sementes, proveniente da porcdo de
sementes classificadas como normais do teste de pureza.

A partir da separacédo e descarte das sementes danificadas, pesaram-se grupos de
100 sementes sadias para estimar os desvios-padrdo e assim quantificar a variabilidade

da semente.

3.2.3.3. Germinacéo

Germinacdo de sementes em teste de laboratorio &€ a emergéncia e
desenvolvimento das estruturas essenciais do embrido, demonstrando sua aptidéo para
produzir uma planta normal sob condicdes favoraveis de campo (BRASIL, 2009).

Uma amostra do trabalho contendo 400 sementes foi retirada ao acaso e
distribuida igualmente em quatro placas de germinagdo (gerbox). As placas “gerbox”
continham papel de germinagdo, embebidas em 2 g de agua destilada, esterilizado
previamente em solucdo a 0,025% de cloro ativo em agua.

As sementes foram postas uniformemente a uma distancia de aproximadamente
1 cm, para minimizar a competicdo e contaminacdo entre elas. As placas foram

tampadas e colocadas a temperatura ambiente por sete dias.
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Para a determinacdo do percentual de sementes germinadas a contagem das
plantulas foi feita diariamente, sendo consideradas todas aquelas que apresentaram
desenvolvimento normal ou mesmo pequenos defeitos em suas estruturas, desde que
mostrassem um desenvolvimento satisfatorio, com todas as estruturas essenciais
presentes. A duracdo do teste de germinacdo para espécie Linum usitatissimum é
realizada a temperatura entre 20 a 30°C na contagem de sete dias e pode ser usado
substrato de papel ou areia (BRASIL, 2009).

Para a determinacdo da porcentagem de germinacao utilizou-se a Equacéo (3.7)
citada por LABOURIAU e AGUDO (1987), descrita a seguir:

G1+G2++Gl
G =
G

.100 (3.7)

em que G; corresponde ao numero total de plantulas germinadas até o dia da

contagem; G; € o numero total de plantulas da amostra.

3.2.3.4. indice velocidade de germinacéo

Teste baseado no principio de que lotes de sementes que possuem maior
velocidade de germinacdo sdo mais vigorosos. No qual, sdo realizadas contagens diarias
das sementes germinadas até o sétimo dia ap6s a semeadura. Segundo, MAGUIRE
(1962), por meio deste teste determina-se o vigor avaliando a velocidade da germinagao
das sementes, quantificando-se o IVG pela Equacao (3.8):

G, G, G;

IVG=—+—++— (3.8)
t t t

O IVG € o indice de velocidade de germinacdo; G € o numero de plantulas
germinadas ocorridas a cada dia; t € o tempo em dias.
Quanto maior o IVG determinado conforme MAGUIRE (1962), maior sera a

velocidade de germinacao das sementes.

3.2.3.5. Analise de Superficie

As sementes de linhagas in natura e recobertas conforme a matriz de

experimentos foi analisada quanto a uniformidade pelo método descrito por BECHER e
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SCHLUNDER (1998). As sementes recobertas por imersdo foram capturadas imagens
por microscopio Optico da marca Sterezoom da Cole Parmer®.

Para as anélises em MEV foram utilizados dois microscopios, o primeiro foi um
LEO 1450 VP, equipado com detectores de elétrons secundarios para alto e baixo
vacuo, detector de elétrons retroespalhados, que geram imagens gravadas em formato
TIF OU IPEG pertencente ao Laboratorio de Microscopia do Museu Goeldi, para
andlises das sementes in natura, que foram expostas a desidrata¢cdo por ponto critico de
CO;, no equipamento do tipo Emithec modelo K-850 em seguida foram metalizadas em
metalizadores Emithec K-550 (sputter através do plasma de Ar utilizando Au, Pt, Pd ou
pela combinacao desses elementos) e K-250 (vaporizagéo de filamentos de carbono).

O segundo microscépio eletrénico de varredura (MEV) foi o do tipo Leo Zeiss,
modelo 1430 (Inglaterra), localizado no Laboratério de Microscopia Optica do
PPGEQ/UFPA, utilizado para a analise das sementes recobertas do ponto 6timo, sendo
que as sementes recobertas do ponto 6timo ndo apresentaram a necessidade de

metalizacéo.

3.3. AMIDO

3.3.1. Caracterizacgédo por Imagem

O amido de mandioca foi obtido, segundo informacéo de fabricacdo de forma
artesanal, conforme os métodos da regido. Para a caracterizacdo da amostra de amido
guanto a sua morfologia e composicdo da superficie foi realizada por captura de

imagens.

3.3.2. Andlise por MEV (Microscopio Eletronico de Varredura) e EDS

(Espectroscopia por Dispersédo de Energia)

O equipamento utilizado foi um microscopio eletrénico de varredura (MEV),
Leo Zeiss, modelo 1430 (Inglaterra) acoplado a um equipamento de EDS, localizado no
Laboratério de Microscopia Optica do PPGEQ/UFPA.
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3.4. SUSPENSAO DE RECOBRIMENTO

3.4.1. Determinacao da suspensdo polimérica e do biofilme

Foram realizados testes para a determinacdo dos agentes constituintes da
suspensdo biopolimérica. As formulacGes das suspensdes utilizadas nos ensaios de
recobrimento foram reproduzidas com base no trabalho de PETRIKOSKI (2013) que
estudou as diferentes proporcdes entre fécula de mandioca e do plasticizante sorbitol.

Para a determinacdo da suspenséo a ser aplicada na peliculizagdo foram testadas
duas suspensdes. Para a suspensdo 1 foi utilizado amido modificado (comercial) e, para
suspensdo 2 de fécula de mandioca in natura. Com os plasticizantes, glicerol e
etilenoglicol nas proporgdes sumarizadas na Tabela 3.2. As misturas foram colocadas
sob aquecimento em banho maria a temperatura de 70 a 80°C por 15 a 25 min e

agitacdo constante até a gelatinizacéo.

Tabela 3.2. Proporcbes dos componentes da suspensao testadas

Proporcdes (%)
Amido Plasticizante

8/6/4 1212174

A partir da obtencdo da suspensdo biopolimérica foram realizados testes para
obtencdo de biofilme, nos quais se utilizou placa de petri com 10 cm de diametro.
Acrescentava-se 10 mL da suspenséo e colocava-se em estufa 35°C por 24 h, apds esse
periodo a amostra ficava em dessecador por mais 2 dias para a completa evaporacao da
agua.

Os biofilmes eram obtidos e em seguida armazenados para posterior avaliacdo
macroscopica (visuais) e selecdo do mais adequado para o recobrimento das sementes
de linhaga. Como o objetivo foi de recobrir um material agricola, entdo a manutencéo de
suas caracteristicas fisioldgicas foi levada em consideracdo durante a avaliacdo. Dessa
forma foi dada a prioridade para biofilme com uma maleabilidade razoavel e pouco
espessa, ja que o objetivo foi de inserir uma protecdo a semente sem comprometer a
troca de gases, mantendo a sua qualidade fisiologica integra.

A formulacdo da suspensao escolhida para o trabalho de recobrimento em leito

de jorro utilizou 4% de amido e 1,2% de glicerol em &gua.
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3.4.2. Caracterizagdo da suspensao

3.4.2.1. Massa Especifica

A massa especifica da suspensdo foi realizada no Laboratério de caracterizacdo
de particulas (LCP) determinada em triplicata por picnometria, utilizando-se
picnémetros, previamente calibrados, de 10 mL, com base na relacdo entre a massa de

suspenséo e o volume do picndmetro.

3.4.2.2. Concentracdo de solidos

A concentracdo de sélidos de cada suspensdo foi realizada no Laboratorio de
caracterizacdo de particulas (LCP), diante de 10 mL da suspensdo colocadas em placas
de petri, e colocadas em estufa a 105°C para a evaporagdo do solvente, até peso
constante. Para cada suspensdo foram repetidas trés medi¢cdes e o valor médio
encontrado foi o valor da concentracdo de sélidos, conforme metodologia aplicada por
BRAGA (2012).

3.4.2.3. Angulo de contato

O angulo de contato é o angulo da gota liquida formado entre a superficie sélida
da particula e a linha tangente onde cai, visualizado na Figura 3.2, esse parametro
depende da energia de superficie inerente a cada particula e da tensdo superficial do
liquido. Considera-se que os liquidos que molham a superficie do solido possuem 6 <
90°, enquanto os que ndo molham tém valores de 6 > 90°. Desta forma, os limites para o
angulo de contato sdo: 6 = 0° e 8 = 180° definidos como molhamento completo, onde o
espalhamento se da de forma espontanea, e o ndo molhamento completo, onde as gotas

se aglutinam em contato com a superficie do sélido.

B <90 B =90

tangente

tangente

solido solido solido

Figura 3.2. Definicdo do angulo de contato entre uma gota liquida e uma superficie.
Fonte: http://med.se-todo.com/doc/1151/index.html?page=33 plana e horizontal.
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A determinacdo deste parametro foi realizada na Faculdade de Engenharia
Quimica da UNICAMP-SP pelo método dptico, através de um goniémetro manual da
Tantec Contact Angle Meter-USA, com precisdo de = 2°. A metodologia consiste na
medida do angulo de uma microgota da suspensao sobre o sélido com superficie plana
obtida a partir de amostras de sementes prensadas, projetada sobre um anteparo

graduado.

3.4.2.4. Reologia

O equipamento utilizado para as analises reoldgicas foi viscosimetro marca
Haake — Visco Tester VT550, sensor SV 1, acoplado a um computador com o software
RheoWin do Laboratério de reologia - LabReo (FEQ/ITEC). O volume de suspensdo
utilizado em cada ensaio experimental foi em torno de 12 mL conforme citacdo de
COSTA (2008). Com os dados experimentais, foram obtidos graficos da tensdo de

cisalhamento versus taxa de deformacéo.

3.5. DESCRICAO DO SISTEMA EXPERIMENTAL
3.5.1. Leito de jorro

(@)

T [——]
8 ch
=

P2

80cm 16 cm

1
ot

1,2cm &

12cm

Figura 3.3. (a) Dimensdes do leito e (b) Imagem do leito de jorro. Fonte:
CORUMBA (2015).

O leito de jorro (Figura 3.3) utilizado na conducdo dos ensaios de
fluidodindmica/recobrimento consiste em um leito tipo cone-cilindro construido em

resina acrilica, com cone com um angulo de 60°, 12 cm de altura, diametro de entrada
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do ar igual a 2,54 cm e didmetro superior de 16 cm. Ja o corpo cilindrico apresenta 16

cm de diametro interno e 80 cm de altura.

3.5.2. Sistema de atomizacéo

O sistema de atomizacdo consiste de uma bomba peristaltica (Figura 3.4a),
Masterflex® modelo I/s 7518-10, que transportava a suspensdo de recobrimento através
de mangueiras Masterflex até ao bico atomizador de dupla entrada, onde a suspensao
era atomizada ao se misturar com 0 ar injetado por um compressor até o leito de
particulas através de uma tubulacédo de aco galvanizado de uma polegada de diametro.

O conjunto de atomizagdo utilizado era composto de uma capa de ar (1,70 mm),
uma capa de fluido (0,71 mm) e corpo do bico atomizador. Neste conjunto o ar e a
suspensdo foram misturados internamente para produzirem um jato atomizado. O bico

foi instalado a uma altura de 14 cm acima do leito fixo de particulas.

@ 4— Entrada do ar
4— Entrada do liquido

Capadear Capa de fluido Corpo do bico

(b)

Figura 3.4. Componentes de atomizacao: a) Bomba Peristéltica, b) Bico de
atomizacgéo. Fonte: COSTA (2010).

3.5.3. Montagem experimental

A montagem experimental do leito de jorro convencional para analise
fluidodinamica e de recobrimento, pode ser visualizada no Figura 3.5. O processo em
leito de jorro inicia-se com o controle de rotacdo do soprador de 7 cv (2), utilizando-se
um inversor de frequéncia (1), que direciona o ar através de uma tubulacdo de ferro
galvanizado de 2” de diametro. Ao longo da linha estdo dispostos os acessorios: um

trocador de calor (3), um visor em acrilico (4), a placa de orificio (5) por meio da qual
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obteve-se a vazdo do ar em funcdo da queda de pressdo, adotando a metodologia
descrita por OWER e PANKHUST (1977) (Equacédo 3.14), aquecedores de ar (6), um
termémetro digital (7) com controle de temperatura PID (16), manémetros digitais (15),
o leito cone-cilindro (8), um ciclone (9), um quadro com manémetros diferenciais em U
(10), bico atomizador (11), acoplado ao sistema de atomizacéo: linha de ar comprimido
(12) e bomba peristéltica (13).

Figura 3.6. Fotografia do equipamento de recobrimento
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A Figura 3.6 ilustra o sistema experimental em leito jorro instalado no
Laboratdrio de Secagem e Recobrimento de Particulas da FEQ/UFPA, utilizado nos
ensaios experimentais de fluidizacdo e recobrimento com sementes de linhaga.

A vazdo do ar utilizada para realizar a analise fluidodinamica em funcdo da
queda de pressdo € embasada na metodologia descrita por OWER e PANKHURST
(1977) (Equacéo 3.9):

3
APy /2
—0,8546 ro . (3.9)
(Pos + b)(273 + T) /2

1/2

=2 7099[ APro
Om = 2, 273+ T

em que, Qm — Vaz&o massica (kg/min); T — temperatura do ar na entrada (°C); b
— pressao barométrica local (Pa); Pest — pressdo estatica a montante de placa de orificio

(Pa); APpo — queda de pressao na placa de orificio (Pa).

3.6. CALIBRACAO DO SISTEMA EXPERIMENTAL
3.6.1. Leito de Jorro

Foi realizado um ensaio experimental de fluidodindmica no leito sem particulas
para se determinar qual é a perda de carga obtida com o leito vazio. A queda de pressao
no leito de jorro corresponde a pressao da placa distribuidora (leito sem sélidos) mais a
do movimento das particulas (leito com solidos). Assim, realizou-se um experimento
para determinar uma curva da queda de pressdo do leito sem particulas em funcdo da
vazdo do ar. Este dado é importante para a determinacdo da real perda de carga do leito
com particulas durante o experimento. A curva fluidodindmica com leito vazio foi
obtida com a tomada da deflexdo em man6émetros de tubo em U, acoplados ao leito,
contendo agua como fluido manomeétrico. Esta fluidodindmica gerou uma equacao que
relaciona a vazao do ar e a deflexdo manométrica gerada pelo leito vazio. Essa equacao

foi utilizada para anélise fluidodindmica durante o trabalho experimental.

3.6.2. Bomba Peristaltica

Para a determinacdo da faixa de vazdo da suspensdao a ser trabalhada foi
construida a curva de calibracdo da bomba peristaltica, utilizando duas mangueiras de
silicone marca Masterflex, modelo L/S 14 e 16, com didmetro interno de 1,6 mm e 3,1
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mm, respectivamente. Primeiramente foi utilizando como padrdo um fluido newtoniano,
no caso a agua a 25°C e, em seguida utilizou-se a suspensdo de recobrimento. O
comportamento do escoamento da suspensdo foi realizado ja com uma expectativa real
da vazdo a se alcancar com as respectivas mangueiras, devido as caracteristicas da
viscosidade da suspensdo ser maior que a da agua, porém o comportamento para esta
condicdo esta previsto pelo Guia para selecdo de mangueira, que prevé a maxima vazao

que cada fluido diante da viscosidade e do tipo de mangueira (Anexo A).

3.7. ANALISE EXPERIMENTAL DE FLUIDODINAMICA

Foram estimados, a partir das curvas caracteristicas, 0s parametros
fluidodindmicos das particulas em do leito de jorro, como: queda de pressdo maxima
(APmax), queda de pressdo no jorro estavel (APje), queda de pressdo no jorro minimo
(APpm;) e velocidade de jorro minimo (Up;), porosidade (¢) (Equagéo 3.10) e expanséo do

leito (E) (Equacéo 3.11) para os estudos fluidodindmicos realizados neste trabalho.

VtO - Vs mp
€= =1- 3.10
Veo ppAH (3:10)
H—Hp,;
E=—"100 (3.11)
Hy,j

em que, H é a altura do leito de particulas na condig&o estatica e, Hpy; € a altura

do leito na condicao de minimo jorro.

3.7.1. Estudo fluidodindmico com cargas diferentes sem ar de atomizacéo

As analises fluidodindmicas com cargas de 1000, 1200 e 1400 g, de sementes de
linhaca, as quais correspondem as alturas de 2,9; 4,2 e 7,5 cm, respectivamente, na
temperatura ambiente (28°C) foram realizadas sem ar de atomizacéo.

Os graficos com os comportamentos fluidodindmicos foram obtidos com o
aumento e diminuicdo gradativo da vazdo sendo tomados a cada momento a queda de
pressdo referentes a perda de carga na placa de orificio (AHpo), perda de carga total
(AHTota1) € a perda de carga no leito (AHeito) tomada nos pontos a base do cone, com
didametro interno de 2,54 cm, e no topo do leito, para a determinacdo da carga a ser

utilizada no planejamento dos experimentos.
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3.7.2. Estudo fluidodinamico com cargas diferentes com ar de atomizagao

A influéncia do ar de atomizagéo foi verificada a partir do procedimento descrito
no item 3.5.1. Com o ar de atomizacdo a pressdes fixas de: 5, 10 e 15 psi. Assim,
durante a realizacdo das fluidodinamicas, elas foram analisadas quanto a sua
estabilidade diante das pressbes de atomizacdo, que foram comparadas com as curvas
obtidas sem a presenca do ar de atomizacdo, conforme procedimentos adotados por
MATHUR e EPSTEIN (1974) e DONIDA (2004).

3.8. DETERMINACAO DAS CONDICOES RECOBRIMENTO

Os testes de recobrimento visaram definir as melhores condigdes de execuc¢éo do
processo, determinando pardmetros como: a carga de trabalho, altura do bico
atomizador, o volume a ser aspergido, assim como, prever comportamentos atipicos que
possam ocorrer durante o recobrimento, como: sinais de estagnacdo do leito e a
formagdo de aglomerados. Esses testes foram realizados variando-se a vazéo de
suspensdo (Qs) e a carga do leito, mantendo-se fixa a distancia do bico atomizador em
relacdo pressdo de atomizagdo (P) e temperatura do ar na entrada do leito (Tg). Os
ensaios foram realizados conforme as etapas descritas a seguir:

- abasteceu-se 0 leito com uma carga de particulas, pré-definidas dos testes
fluidodindmicos;

- ajustou-se a vazdo do ar de entrada até a velocidade de fluidizacdo de trabalho e a
temperatura do ar, previamente, determinadas;

- iniciou-se a insercdo da suspensdo, observando-se também o andamento do
recobrimento diante da temperatura do ar.

Observado o colapso do leito, a vazdo de suspensdo era interrompida
imediatamente, e religada apds retorno do jorro, acrescentando um leve aumento na
vaz&o da suspenséo para acelerar retomada do movimento fluidodinamico e, retomar a

insercdo da suspenséo no leito de particulas.

3.9. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

O planejamento experimental proposto foi conduzido visando analisar as
influéncias das variaveis operacionais: temperatura do ar de entrada (T,) e vazdo da

suspensdo (Qs) sobre as variaveis de respostas: eficiéncia do processo (1), crescimento
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da particula (8), perda por adesdo (Pag), taxa de evaporagdo (Ep), percentagem de
germinacdo (G) e indice de velocidade de germinacao (IVG).

O parametro k é referente ao numero de fatores. No trabalho foi realizado o
planejamento composto central rotacional (PCCR) em 5 niveis experimentais: -a, -1, 0,
1, +a, no qual o zero (0) corresponde ao ponto central.

Na Tabela 3.3 estdo apresentados os valores codificados e 0s originais para as

variaveis do planejamento experimental do recobrimento de sementes de linhaca.

Tabela 3.3. Valores originais e codificados para as variaveis do planejamento.

Varla_vels_ \ariaveis _ Niveis
Operacionais codificadas Unidades
(notacio) 141 -1 0 +1 | +1,41
Temperatura do ar X, °C 43 45 50 55 57
(Tar)
Vazio oa X, mUmin | 7 | 10 | 18 | 25 | 29
suspenséo (Qs)

As 10 corridas experimentais foram realizadas de forma randomizadas com o
objetivo de minimizar o erro. Para a anélise dos resultados foi utilizado o aplicativo
Statistica® 7.0. A matriz original do planejamento com as indicacdes dos valores das

variaveis de resposta avaliadas (1, 8, P4, Ep, G e IVG) estdo sumarizadas na Tabela 3.4.

Tabela 3.4. Matriz de Planejamento

Fisica Fisioldgica

Cexp. Xl X2 n 0 Pad Ep G VG
%) | %) | (%) | (@min?) | %) | ()

01 -1 -1 m | 81 | Pan Eps G, | IVG,
02 1 -1 N2 82 PadZ Epz Gg |VGZ
03 -1 1 n3 83 Pad3 Ep3 Gg |VG3
04 1 1 e | 8 | Pa Epa Gs | IVGy

05 | 141 | 0 | m | o | Pas | Eps | Gs | IVGs
06 | 141 | 0 | m | o | Pas | Eps | Ge | IVGe
07 | 0 |14 | w | & | Par | Epr | G | IVG,
08 | 0 | 141 | m | 8 | Pas | Eps | Gs | IVGs
09 | 0 0 | m | % | Pas | Eps | Go | VG
10 0 0 Nwo | 610 | Padio Ep1o G | VG
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3.10. VARIAVEIS DE RESPOSTA DO RECOBRIMENTO

3.10.1. Eficiéncia do processo

KUCHARSKI e KMIEC (1988) definiram a eficiéncia do processo de
recobrimento (1) como a razao entre a massa de solidos aderida as particulas e a massa
de solidos adicionada ao leito, representada pela Equacdo (3.12). Esta definicdo foi
utilizada, também, por outros pesquisadores ao longo do tempo, como ROCHA (1992),
OLIVEIRA (2002), DONIDA (2004), ALMEIDA e ROCHA (2008) e ROSA (2010).

rr1suspcsusp .

em que, ms € a massa de sementes inicial (g); mg € a massa de sementes
recobertas (g); msusp € @ Massa de suspensdo atomizada (g); Csusp € @ concentracdo da

solucéo de recobrimento (g/g).

3.10.2. Crescimento das particulas

O crescimento das particulas (8), definido como a razdo entre a massa do filme
formado durante o processo de recobrimento serd determinado através da Equacéo
(3.13), onde my é a massa de sementes recobertas e a massa inicial das particulas €

indicada por m;.
— Myg;
§=————x100 (3.13)

3.10.3. Perda por Aderéncia

Na perda por aderéncia (P,q) foi quantificada as perdas de material da suspenséo
que ficou aderido as paredes do leito e ao bico atomizador. Essas perdas foram
registradas durante o planejamento experimental como respostas de interesse. A perda
por aderéncia foi estimada atraves da diferenca de massa do leito antes (Meitoi) € apos
(mieitor) Cada corrida experimental, obtido pela pesagem do leito em balanca de precisao
da marca Gehaka - modelo BG 8000 com precisdo de 0,1g. A diferenca de massa assim
obtida, é dividida pelo produto da massa e concentracdo da suspensdo polimérica , de

acordo com a Equacao (3.14).

59



_ Mieitof — Mieitoi
Pad -

3.14
Mgysp- Csusp ( )

3.10.4. Taxa de evaporagdo de &gua no processo

A taxa de evaporacdo de 4agua ou de umidade (Ep) durante o processo de
recobrimento das particulas foi determinada pela Equacdo (3.15) que relaciona as

massas de &gua na entrada e saida e o tempo de processamento.

massa na entrada — massa na saida

= 3.15
P Tempo (3.15)
sendo que:
massa na entrada = myg;. X + my, 0 (3.16)
massa na saida = mg,. X¢ (3.17)

em que, X, é umidade inicial das sementes e, my0 € a massa de agua da

suspensao.

3.11. ATIVIDADE DE AGUA

A atividade de agua (activity water) é denominada como uma medida qualitativa
que permite avaliar a disponibilidade de agua livre susceptivel a diversas reacdes é
também um fator intrinseco de cada produto, segundo SCOTT (1957).

Para esta analise foi utilizado o equipamento AQUALAB Série 4TE da
Decagon Devices (Inc., Pullman, Washington, USA), da Faculdade de Engenharia de
Alimentos. A determinacdo da atividade de agua foi realizada em triplicata, das
amostras in natura e as recobertas do ponto étimo, em massas, em torno de 1 g, pesados
em fracos de polietilenos e inseridas no AQUALAB para a realizacdo das leituras na
temperatura de 25 °C, que era encerrada com a estabilizagdo da transferéncia de calor e

de massa, alertada por um aviso sonoro do equipamento.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. RESULTADOS DE CARACTERIZACAO FiSICA, COMPOSICAO
CENTESIMAL E QUALITATIVA DA PARTICULA

Os resultados da caracterizacdo fisica, centesimal e qualitativa para semente de
linhaga in natura estdo apresentados na Tabela 4.1, a qual apresentaram baixos valores
para 0 erro padrdo da media e para o coeficiente de variacdo, confirmando a

homogeneidade da amostra através da linearidade dos ensaios experimentais.

Tabela 4.1. Resultados da caracteriza¢do das sementes de linhaca in natura
adio +
Valor médio + erro CV (%)

Analise Propriedade (Unidade) padrio da média
Diametro médio da semente 17387 + 0,0005 0,49
(Hm)
Massa especifica real
(glem®) 1,2841 + 0, 0557 8,66
Messa especlfica aparente 1 115 +.0, 0458 8,22
Fisica Massa especifica bulk

P 3 0,6401 + 0,0080 0,02

(g/cm?)

- , 0,50 + 0,0001 * 10,02*
Esfericidade (adim.) 0.54 + 0,0098 ** 9.92 **
Angulo de repouso (°) 34,75 + 0,2550 2,20
Umidade (%bu) 7,56 £ 0,05 0,92
Proteina (%) 21,43 £0,24 1,58
COMPOSIGA0 | oo Mineral Fixo (%) 3,74 + 0, 00005 0, 002
Centesimal
Lipidios (%) 28,89 + 0,16 1,96
Carboidratos*** (%) 38,38 £ 0,92 2,27***
Pureza (%) 0,85021 + 0,0066 2,48
Peso de mil sementes (g) 0,5245 + 0,0113 2,31
Qualitativa

Germinacao (%) 98,00 £ 1,1547 2,04
IVG (t) 29,1325 + 1,1609 6,90

* (método de PECANHA e MASSARANI, 1986), ** (método de MOHSENIN, 1970),
*** Obtidos por diferenca.
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O valor da massa especifica bulk foi de 0,6401 g/cm® que ficou dentro do
intervalo encontrado por COSKUNER ¢ KARABABA (2007) que apresentou uma
faixa de 0,7266 - 0,5556 g/cm® e para a massa especifica real obtiveram uma faixa de
1,0000 a 1,1110 g/cm?, que esta préximo do valor obtido.

Relacionando o diametro médio de Sauter (1,7387um) e a massa especifica real
(1,2841 g/cm®) para a classificacdo das particulas propostas por GELDART (1973), o
tipo de particula que se caracteriza as sementes € do grupo D (Figura 4.1), indicando

que as particulas de linhaca sdo mais adequadas ao leito de jorro.

)
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Figura 4.1. Classificacdo das sementes de linhaca segundo GELDART (1973)

Quanto ao angulo de repouso as particulas tendem a apresentar boa fluidez por
se apresentar dentro da faixa de 45 a 30°, de acordo com a classificagcdo de JONG et al.
(1999) (Tabela 3.1), favorecendo tanto a condigdo para a escoabilidade quanto a
dindmica, propiciando a fluidodindmica no leito de jorro.

Em relacdo a composic¢do centesimal SILVA et al. (2009) e OLIVEIRA et al.
(2007) também encontraram valores proximos aos obtidos neste trabalho, onde em suas
pesquisas mostraram cerca de e 30 a 40% de lipidio, 20 a 25% de proteina, 20 a
28% de fibra dietética total, 4 a 8% de umidade em base seca e 3 a 4% de cinzas.

Ainda sobre a caracterizacdo fisica realizou-se a analise de superficie (Figura
4.2), que mostrou a uniformidade da semente, indicando que a semente apresenta um
formato elipsoide triaxial. A presenca de fissuras foi notada apenas com a ampliacéo de

100 vezes no microscopio de varredura eletrénica. A homogeneidade da semente de
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linhaca pode ser observada na imagem (b), que apresenta o corte transversal onde é

possivel identificar o tegumento e o0 endosperma.

500'0pm
=i

(a) (b)

Figura 4.2. (a) Superficie da semente de linhaga 21 vezes ampliada, (b) Corte
transversal ampliada 100 vezes

Assim, com base nos valores médios obtidos para cada uma das propriedades
fisicas (Tabela 4.1), observaram-se valores baixos correspondentes ao erro, da média e
para o coeficiente de variagdo, abaixo de 10%, considerados satisfatério na conducéo de
pesquisas agropecudrias segundo GOMES (1987). Ainda, apresentou valores dentro da
amplitude de tolerancia méxima de 0,6 a 2,8% para as diferengas entre duas sub
amostras de trabalho (repeticdes) prescritas na RAS (Regras para analise de Sementes)
para a composi¢do centesimal e analise fisiologica (GENTIL e FERREIRA, 2002).

Na averiguacdo fisiologica das sementes in natura (Figura 4.3) observou-se a
excelente qualidade das sementes que apresentaram germinacdo em torno de 98% e o
indice de velocidade de germinacdo em torno de 29,13 t™. Essas sdo indicagbes que as
sementes estdo em boa qualidade fisiolégica, bem superior a apresentada por
HARRINGTON (1972), que estudou a linhaca em ambiente seco (umidade 8%),
obtendo 58% de germinacdo, acima do recomendado por FLOSS (1983) no qual indica
que deve apresentar um poder germinativo de 80%.
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(@) (b)

Figura 4.3. (a) Disposicao das sementes nas cubetas de germinagéo, (b) Cubetas com
sementes germinadas no 3° dia.

4.2. CARACTERIZACAO DO AMIDO

4.2.1. Anélise por MEV (Microscépio Eletrénico de Varredura)

A andlise por microscopia eletrénica de varredura (Figura 4.4) mostrou que 0s
granulos de amido apresentam superficie lisa e de varios formatos, que variam desde as
formas irregulares, cOncavas, mas que em sua maioria prevaleceu as formas
arredondadas. Esse mesmo comportamento foi observado por COUTINHO (2007) que
classificou os granulos de mandioca quanto a forma como arredondadas e truncadas.

Na analise dos diametros dos granulos de amido de fécula de mandioca, ocorreu
variabilidade na faixa de dados obtidos, variando desde 9,61 até 16,6 um. Esta faixa de
variabilidade ficou proxima aos valores encontrados por COUTINHO (2007) que
apresentou para o amido de mandioca com diametros variando de 7,08 a 25,46 pum.
Também, ficaram de acordo aos apresentados por TIAN et al. (1991), MOORTHY et
al. (1996), SWINKELS (1985) e DEFLOOR et al. (1998), que apresentaram o amido
variando de 4 a 43 pum.

64



(© (d)
Figura 4.4. Gréanulos de amido com aumento de 180 vezes a e b e, com aumento do de
300 vezes para obtencédo dos diametros (c e d)

4.2.2. Analise por EDS (Espectroscopia por disperséo de Energia)

Na Figura 4.5 séo apresentados a imagem e o espectro da amostra de fécula de
mandioca, utilizadas para a analise de EDS. Além do espectro com a porcentagem, em
massa, dos principais elementos identificados, estes se constituiram exclusivamente de
carbono e o oxigénio. Este comportamento foi observado em todas as amostras
analisadas quase que na mesma proporcionalidade, como visualizado no Apéndice A.
Pode-se inferir, assim, que a amostra ndo apresenta indicios de impurezas do amido

utilizado para a formulagéo da suspenséo de recobrimento.
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Spectrum 1

keV

| 800um '
Figura 4.5. Area utilizada para analise EDS

4.3. RECOBRIMENTO POR IMERSAO

Na Figura 4.6 estdo apresentados os resultados dos testes preliminares, onde se
observa na Figura 4.6a o biofilme obtido com amido de fécula de mandioca e glicerol,
que de acordo com as analises visuais (macroscopicas) como: maleabilidade, espessura
e por sua funcdo fim, de recobrir as sementes de linhaca, foi definida como boas
perspectivas para implementar no trabalho.

Na Figura 4.6b apresenta a imagem capturada em microscopio Optico da
semente, com corte transversal, recoberta pelo método da imersdo, onde se pode
observar a presenga de uma camada irregular sobre a superficie das sementes,
mostrando que ha grande perspectiva de obtencdo do recobrimento da semente. Fato
que espera ser confirmado pela andlise de angulo de contato.

(a) (b)

Figura 4.6. Imagens dos testes preliminares: a) Biofilme e b) Semente de linhaga com
corte transversal
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4.4, CARACTERIZACAO DA SUSPENSAO

Na Tabela 4.2 apresentam-se os dados da massa especifica e da concentracédo de
solidos e do angulo de contato. A massa especifica apresentou um valor em torno de
0,9928 g/mL. A concentracdo de solidos apresentada foi de 2,45%, ja que o amido
apresentou uma umidade de 7%, este valor foi préximo ao utilizado por CARVALHO
et al. (2014) que estudou a formulacdo de filmes biodegradaveis utilizando amido de
mandioca e proteina de soja. Também ficou abaixo da concentracdo adotada por
SOUZA et al. (2009) na suspensédo de amido de mandioca para conservacao de berinjela
(3% de sélidos). PEGO et al. (2015) usou a proporcdo de 0 a 6% de fécula para
recobrimento de mamao papaya, assim como LEMOS et al. ( 2007) que trabalhou no
revestimento para conservacdo de pimentdo nas concentracbes de 3, 4 e 5%.
VICENTINI et al.(1999) utilizou revestimento com fécula de mandioca de 1 e 3% em
pimentdo, por fim, PEREIRA et al. (2006) avaliaram o revestimento a base de amido de

fécula de mandioca em mamé&o nas concentragdes de 1, 2 e 3% .

Tabela 4.2. Caracterizacdo da suspenséao

Analise Valor médio terro padrdo da Coeflctente de
média variacdo (%)
Massa Especifica (g/mL) 0,9928 + 0,0040 0,69
Concentragao de Solidos (%) 2,4482 + 0,0069 0,49
Angulo de Contato (°) 60,89 + 0,2902 2,02

A andlise de angulo de contato mostrou que o contato entre a suspensao e as
sementes de linhaca tende a serem recobertas, pois o angulo obtido foi de 60,89°, abaixo
de 70°, referéncia limite deterministica para o processo de recobrimento, confirmado as
perspectivas positivas observadas no recobrimento por imersdo. VIEIRA et al. (2004)
obtiveram um angulo de contato de 40,3° para suspensdo aquosa a base de
hidroxietilcelulose no processo de recobrimento de esferas de vidro, e FONTANELLA
(2007) estudando o angulo de contato no recobrimento de silicone utilizando diversas
suspensdes, no qual valor que favoreceu foi de 46°, obtido pela suspensdo a base de
esmalte ceramico.

Durante os experimentos foi observada a estabilidade da suspensdo de
recobrimento, sem indicios de sedimentacdo durante as corridas experimentais, ndo

havendo a necessidade de se manter a agitacdo. Na Figura 4.7 esta apresentada a curva
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de fluxo ascendente e descendente, no qual se observa que a suspensdo apresenta um

comportamento reoldgico de fluido ndo newtoniano ao apresentar a formagdo de

histerese, caracterizando um comportamento tixotropico da suspenséo.
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Figura 4.7. Histerese gerada pela
suspenséo de recobrimento

Tenséo (Pa)

28

l © Tensho versus Taxa de Deformacio
o Viscosk

wversus Taxa do

24} °

2,0

0,8

04

o g o ©

[+

e]

0,06

0,05

=]
[~}
&

-]
=1
@

0,02

(+]

0,0 0,01
o 20 40 &0 80 100 120 140 160 180 200 220

Taxa de Deformagido Il"]

Figura 4.8. Curva de fluxo e viscosidade
para suspenséo de recobrimento

Viscosidade (Pa.s)

Foi realizado o estudo do comportamento reoldégico com a finalidade de

determinar sua estabilidade da suspensdo durante o recobrimento. O resultado dos

ajustes dos modelos propostos esta apresentado na Tabela 4.3, onde se apresentam 0s

valores dos coeficientes lineares gerados para os modelos reoldgicos estudados.

Tabela 4.3. Dados dos ajustes do comportamento reol6gico da suspensao

Modelos Coeficientes lineares/Parametros
2 -
, Tp My R Residuos
Bingham | 551051 0011372 099541  Aleatério
T m R? Residuos
C 0 p .
asson 1279872 0,009941  0,99343  Tendencioso
Ostwald de k n R® Residuos
Waele 0,036354 0,796635 0,98667  Tendencioso
Herschel- To k n R Residuos
Bulkley 0,317980 0,005828 1,124797 0,99630 Aleatorio
Robertson- Yo k n R Residuos
Stiff 42,59057 0,003152 1,221702 0,99646 Aleatorio

Diante dos parametros estatisticos como: coeficiente de determinacéo (R e

gréfico de residuos que estdo no Apéndice B, estes foram utilizados para determinar

qual o modelo descreve adequadamente o comportamento reoldgico da suspensdo

biopolimérica. De acordo com os parametros o modelo de Robertson-Stiff é o que

melhor

descreve 0 comportamento
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apresentando grafico de residuos aleatério. Entretanto, os modelos de Bingham e
Herschel-Bulkley também mostraram comportamento semelhante. No entanto o
coeficiente de determinagéo foi inferior ao do modelo de Robertson-Stiff.

Observa-se, também que o resultado obtido para o parametro n (indice de
comportamento do escoamento do fluido), tanto para o modelo de Herschell-Bukley
quanto para o Robertson-Stiff mostraram se tratar de um fluido dilatante (n > 1).

Observamos, ainda, que na Figura 4.8 sdo apresentadas as curvas de fluxo,
ajustada ao modelo de Robertson-Stiff, e viscosidade aparente em relacdo a taxa de
deformacdo para a suspensdo de recobrimento, no qual se confirma o comportamento de
um fluido ndo newtoniano da suspensdo. GUERREIRO e MENEGUELLI (2009)
observou este comportamento de fluido ndo newtoniano para fluidos a base de amido,
ao estudar a reologia de suspensfes acidificadas de amido. VIANA et al. (2015)
também obteve o mesmo resultado reolégico ao estudar suspensdes poliméricas

formuladas a base de amido nativo com a adicao de lipidios.

4.5. RESULTADO DA CALIBRACAO DO SISTEMA EXPERIMENTAL
4.5.1. Leito de jorro

A fluidodinamica em leito vazio gerou o comportamento de uma curva de
tendéncia polinomial de 22 ordem, como mostra a Figura 4.9a. Este comportamento foi
observado por LOPES (2007) que analisou 0 monitoramento de regimes
fluidodindmicos em recobrimento de particulas e, também por TUNALA (2005) que
realizou um estudo do comportamento fluidodinamico em leito de jorro convencional,

leito de jorro com tubo interno e leito de jorro Wurster.

4.5.2. Bomba peristéltica

A curva de calibracdo para a bomba peristaltica foi obtida utilizando um fluido
newtoniano, no caso a agua, visualizado na Figura 4.9b. Foi observado um
comportamento descrito por uma funcdo de primeira ordem, com coeficiente de
determinacdo de 99,97% obtidos entre a rotagéo de 0 e 10 rpm. Contudo, ao utilizar a
suspensdo biopolimérica, ndo se obteve o mesmo comportamento do fluido newtoniano.
Fato explicado pelo fato da viscosidade da suspensao ser consideravelmente maior que a
da 4gua e da area da mangueira utilizada apresentar um obstaculo causando este
comportamento diferente do fluido que a do newtoniano. Esta conclusdo foi embasada
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nas informacGes disponiveis no tutorial da Cole-Parmer®, que de acordo com a
viscosidade do fluido em centipoise € o tipo da mangueira, no qual descreve a provavel
faixa de vazdo a ser alcangada.

Logo, foram construidas curvas de calibracdo em duas mangueiras de diametros
internos distintos de 1,6 mm (L/S14) e de 3,1 mm (L/S 16), para a averiguacao do
comportamento do transporte da suspenséo diante delas.

o
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(b) Curva de calibracdo da Bomba
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15 — 100
Vazéo = -0,1336rpm? + 1,7040rpm + 8,3645

Vazéo = 62,4363rpm -19,931

14 |R?= 06,27 %
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(c) Comportamento da suspensao (d) Comportamento da suspenséo
polimérica na mangueira de 14 mm polimérica na mangueira de 16 mm

Figura 4.9. Curvas de calibracdo do sistema de recobrimento

Observou-se que com a mangueira L/S 14, a vaz&o da suspensdo alcangou 13
mL/min, e a partir de e 3 rpm a vazdo pouco mudou até a rotacdo de 10 rpm,
visualizado na Figura 4.9c.

Ao construir a curva com a mangueira L/S 16 (Figura 4.9d) obteve-se uma vazéo
de 100 mL/min, em uma faixa de rotacdo de 0 a 1,6 rpm, como previsto pelo Diagrama

da Cole-Parmer®, que sugere que a provavel vazdo a ser alcancada seria de 150
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mL/min. Como a mangueira L/S 16 apresentou uma faixa mais abrangente para vazao

optou-se por trabalhar com ela para a execugdo dos experimentos de recobrimento.

4.6. AVALIACAO FLUIDODINAMICA

4.6.1. Estudos das diferentes cargas de particulas sem pressao de atomizacao
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Figura 4.10. Curvas fluidodindmicas com as trés cargas de sementes

Para avaliacdo da fluidodindmica foram utilizadas trés cargas (1000, 1200 e
1400 g), apresentadas na Figura 4.10. Durante as anélises foi tomada como critério de
definicdo da melhor carga de trabalho, aquela em que o regime fluidodindmico
permanecesse mais estavel. No entanto, foi observado que todas as cargas apresentaram
um bom comportamento. Com os parametros fluidodindmicos condizentes em

proporcionalidade com suas respectivas cargas.
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Os valores dos parametros fluidodindmicos estdo sumarizados na Tabela 4.4.,
que se pode observar o aumento da velocidade de minima fluidizacdo que apresentou os
valores de 13,58, 14,89 e 17,65 m/s, para as cargas de 1000, 1200 e 1400 g,
respectivamente. Observou-se este comportamento para todos o0s parametros,
concluindo que a carga possui influéncia direta sobre os parametros fluidodindmicos.
Este comportamento também foi observado por CORUMBA (2015) que avaliou a
secagem de sementes Vigna unguiculata L. e DONIDA (2004) estudando a
fluidodindmica diante do aumento de carga em particulas de PEBD, PP, OS, ABS e

outras.

Tabela 4.4. Parametros fluidodindmicos para as diferentes cargas

C(aé)ga Unj (M/S)  APpj(Pa) AP (Pa) APmax (P3) emjadim.) Huy(cm)  E(%)
1000 13,58 502,02 484,51 1529,37 0,4806 3,45 15,94
1200 15,49 580,77 579,47 3319,16 0,5941 44 454
1400 17,65 678,71 621,04 3353,77 0,7323 7,6 1,31

Ao analisar o comportamento do parametro expansédo do leito, que depende do

quanto o leito de particulas aumenta durante a fluidodinamica, e esta relacionada a
altura do leito durante a fluidizacdo no minimo jorro, se observou que o aumento da
carga de sementes interferiu na expansao do leito, este fato deve ter ocorrido pela maior
resisténcia que o leito proporcionou a vazdo do ar, diminuindo a expansdo com o0
aumento da carga de sementes. Sobre a porosidade do leito de particulas na condi¢do de
minimo jorro foi observado o comportamento inverso em relacdo a expansao, que pode
ter ocorrido devido a necessidade de se adicionar uma maior velocidade do ar de entrada
para se manter a fluidodinamica do leito a cada aumento de carga, resultando numa
maior fracdo de vazios.

4.6.2. Estudo das diferentes cargas de particulas com pressdo de atomizagao

Diante da estabilidade fluidodindmica com o aumento de carga foram realizadas
analises fluidodindmicas com a insercdo da pressao de atomizacgdo, em trés pressoes
distintas de: 5, 10 e 15 psi em comparagdo com a fluidodinamica realizada sem pressédo

de atomizacéo, visualizada na Figura 4.11.
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Figura 4.11. Curvas fluidodindmicas em trés pressdes de atomizacao

Tabela 4.5. Parametros fluidodindmicos para as diferentes cargas

Cafga I:)atomiz. Umj Aij APje APmax
(@ | (psi) (m/s)  (Pa) (Pa) (Pa)
0 13,52 502,02 492,39 1529,37
1000 5 1489 277,61 276,88 590,50
10 14,89 308,92 304,94 674,28
15 12,93 322,43 310,57 677,53
0 15,49 580,77 579,47 3319,16
1200 5 17,16 300,73 285,97 624,79
10 16,07 275,77 24490 651,75
15 1426 257,67 248,17 681,69
0 17,65 678,71 642,90 3353,77
1400 5 16,03 668,50 664,27 2283,04
10 16,48 668,85 643,11 2703,70
15 16,07 667,65 656,56 3608,25

Foi observado que a velocidade de minimo jorro (Un;) apresentou, certa,

diminuicdo quando adicionada a pressdo de atomizacdo de 5 psi em comparacdo a

corrida sem ar de atomizacdo, mas a partir de 10 psi observa-se novamente o aumento
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da velocidade (Tabela 4.5). Entende-se que a forca de pressdo de atomizacdo de 5 psi
propiciou a quebra de coesdo das particulas conservando, assim, a condi¢cdo de minimo
jorro. E que a pressdes de atomizacgdes maiores essa forca exercida sobre o leito causou
um fendmeno intermitente entre a compactacdo e a desorganizacdo, mas continuou
levando a condicao de velocidade de minimo jorro cada vez maior, se aproximando da
fluidodindmica realizada sem pressdo. Este comportamento foi observado por SILVA
(2016) na secagem de corante de urucum em leito de jorro.

Verificou-se que para todas as cargas a pressdo de atomizacdo surtiu influéncia
sobre o comportamento fluidodindmico, no entanto, a carga de 1400 g apresentou
arraste de particula diante do aumento da presséo, tornando-a invidvel para a aplicacao
no recobrimento. Logo, as duas cargas remanescentes mostraram-se estaveis diante da
variacao de pressao.

Contudo, ao realizar testes preliminares com a insercdo de pressdo e da
suspensdo de recobrimento observou-se que a carga de 1200 g s6 mantinha o
comportamento fluidodindmico em regime turbulento, devido ao aumento de peso
gerado pela suspensdo, tornando-se necessario o aumento da vazdo do ar, que por fim
causava arraste de particulas. Sendo assim, diante dos testes preliminares a carga de
1000 g a pressdo de 5 psi foi que se mostrou vidvel para execugdo do trabalho por
apresentar caracteristicas fluidodindmicas mais estaveis para 0 mecanismo de
recobrimento da particula deste trabalho. Esta pressdo de atomizacdo foi proxima a
utilizada por DONIDA (2004), ALMEIDA e ROCHA (2008) que aplicaram a pressdo
de 20 psig que equivale a 5,304 psi.

Ainda, tinha-se o fato de que a aspersdo da suspensdo para dentro do leito de
particulas tornava o leito pesado durante a volatilizacdo da &gua influenciando na
fluidodinamica, sendo assim necessario se trabalhar em uma faixa de velocidade para
garantir o movimento da particula durante o recobrimento, onde se trabalhou na faixa de
1,19Un; a 1,29Un; que equivale respectivamente a 17,78 e 19,18 m/s. COSTA (2003)
também teve que utilizar uma faixa de vazdo de ar de entrada que ele identificou como
“flexibilidade de operacdo” ao desenvolver o trabalho de recobrimento de brocolis em

leito de jorro conico.
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4.7. ANALISE DA MATRIZ DE EXPERIMENTOS

A matriz na forma padronizada esté disposta na Tabela 4.6, tal qual apresenta os
valores para as varidveis de respostas, além dos niveis utilizados durante o processo de
recobrimento. Os resultados obtidos foram avaliados estatisticamente utilizando o
aplicativo Statistica@7.0, através do qual obteve os efeitos e as interacbes que as
variaveis independentes exerceram nas respostas, analisando-a a um nivel de confianca
de 95%.

Sendo que as variaveis codificadas podem ser relacionadas com as variaveis

originais atraves das seguintes equacoes:

Ty — 50 — 18
Xy = (4.1) X, = 057 z (4.2)

Tabela 4.6. Matriz de experimentos

Variaveis
Entrada Resposta

Cono Codificadas Originais Fisica . Fisiologica

o Qs ! ) Pad Ep G VG

X X TalC) iming | o6)  (6) (%) (@minY) | 6) (Y
1 -1 -1 45 10 82,33 043 37,67 1,90 84,0 24,01
2 | -1 1 45 25 98,42 0,50 46,93 2,08 66,0 19,26
3 1 -1 55 10 80,48 042 36,34 2,71 71,0 21,30
4 1 1 55 25 64,67 0,33 3445 2,35 72,0 19,00
5 [-1,41 0 43 18 9991 051 4596 194 85,5 23,80
6 1,41 0 57 18 69,97 035 36,86 2,32 825 2291
7 0 -1,41 50 7 72,82 0,37 29,81 2,53 74,5 20,48
8 0 1,41 50 29 79,35 0,40 29,78 1,80 65,0 19,88
9 0 0 50 18 86,38 0,44 3197 2,04 850 2791
10| O 0 50 18 86,65 0,43 31,29 2,01 84,0 26,40

Diante, dos dados estatisticos obtidos se concluiu que a maior eficiéncia do

processo ocorre em temperaturas tendendo ao nivel mais baixo e a vazdo tendendo ao
nivel mais alto, sugere-se que isto ocorra devido ao fato de que as gotas aspergidas
dentro do leito exijam de um tempo necessario para que possa promover o contato com
a superficie das particulas ocorrendo o molhabilidade das mesmas, caso a temperatura
esteja em um nivel muito elevado as gotas tendem a evaporar com maior velocidade
sem tempo habil para esse processo de molhabilidade ocorra, impedindo a formagéo do

biofilme sobre as particulas.
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A eficiéncia no processo obtido com a matriz de planejamento distribuiu-se
numa faixa de 64,67 a 99,91% intervalo préximo ao obtido por DONIDA (2004) (75,95
a 87,6%), avaliando a eficiéncia do recobrimento utilizando suspensfes poliméricas
aquosas, em funcéo do trabalho de adesdo da suspensao.

O resultado do crescimento das particulas mostrou um aumento bem discreto,
estes dados eram esperados, por se tratar de um recobrimento por pelicula, No qual, as
sementes com esse recobrimento tém, praticamente, forma e tamanho iguais a semente
sem cobertura, com ganho minimo de massa como observado por BUTLER (1983).

A perda por aderéncia apresentou valores entre 29,71 a 45,96%, e ainda
observou-se que as maiores perdas ocorreram com a temperatura nos niveis mais
baixos, este comportamento foi observado por COSTA (2003) ao estudar a peletizagédo
de sementes de brécolos em leito de jorro conico.

Na resposta taxa de evaporacdo foi observado durante a realizacdo dos
experimentos que os niveis da Temperatura do ar de entrada e da vazdo de suspensdo
apresentavam influéncia sobre essa resposta, no entanto, ndo apresentou comportamento
similar ao ROCHA et al. (2014) que observou a influéncia da pressdo de atomizacdo e a
temperatura do ar ndo influenciaram no recobrimento de granulos de quebra pedra por
suspensdo de polimérica a base de Eudragit em leito de jorro.

Nas respostas fisioldgicas Germinacéo e indice de velocidade de germinacéo se
observa um decréscimo nas duas variaveis e um retardamento da germinacdo, o que
pode ser influéncia da pelicula formada por sobre as sementes que agem como barreira
dificultando o desenvolvimento dessas varidveis, este comportamento também foi
observado por TANADA-PALMU et al. (2005) e DUAN e BURRIS (1997).

Através das Figuras 4.12 e 4.13 de Pareto, que descreve os efeitos estimados
padronizados (razdo entre os efeitos estimados e seus erros), demonstram-se
graficamente as variaveis que apresentam significancia estatistica para as respostas
fisicas e fisiologicas pelos efeitos que se apresentam a direita da linha indicativa de
rejeicdo de hipdtese nula. No entanto, para a varidvel fisiologica IVG (Figura 4.13b)
observa-se que todos os fatores, tanto na condigdo linear quanto a quadratica e a
combinacdo binéria, estdo bem & esquerda da linha indicativa na regido de hipotese

nula, mostrando que elas ndo tém significancia estatistica para esta variavel.
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4.7.1. Andlise estatistica para as Respostas Fisicas

4.7.1.1. Eficiéncia do processo

A anélise estatistica da eficiéncia do processo obtida a um R? de 98,46% e, se
inicia com a analise da Estimativa dos Efeitos (Tabela 4.7) onde se observa que 0s
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efeitos X, (temperatura do ar de entrada), X,* (vazdo da suspensdo) e a combinacdo
X1X, possuem efeito negativo para a resposta, indicando que ao se passar de um nivel
menor para um maior gera-se valores de eficiéncia do processo menores, e esperam-se
valores maiores de eficiéncia quando ha o aumento do efeito linear X, (vazdo da
suspensdo) ja que ele foi o Unico efeito a apresentar sinal positivo.

Ao considerar os coeficientes de regressédo da Tabela 4.7 gerou-se um modelo
polinomial para a resposta 1 representada pela equagao (4.3), onde foram consideradas
as variaveis codificadas que representam a temperatura do ar de entrada, a vazdo da
suspensdo (linear e quadratica) e a combinacdo binaria. COSTA (2003) também
observou que estas variaveis foram influentes, juntamente com a concentracdo de

solidos na avaliagdo do recobrimento de brécolis.

Tabela 4.7. Estimativa dos efeitos e coeficientes de regressio para n

Fatores Efeitos = Erro padréo Cogflmentes de «
regressao + Erro padrdo
X1 -19,5119 + 0,1352 -9,7559 + 0,0676
X4? -1,0763 £ 0,1793 -0,5381 + 0,0896
Xa 2,3789 £ 0,1352 1,1894 + 0,0676
X5? -9,9843 £ 0,1793 -4,9921 + 0,0896
X1X; -15,9500 + 0,1909 -7,9750 + 0,0955
Grande média 86,5091 + 0,1350
n (%) = 86,5091 — 9,7559X, + 1,1894X, — 4,9921X3 — 7,9500X,X, (4.3)

A anélise de variancia (ANOVA) (Tabela 4.8) foi realizada, afim, de confirmar o
quanto as variaveis de controle séo influentes sobre a resposta n, no qual serdo avaliadas
através do teste de Fisher- Snedecor, de acordo com a avaliacdo entre 0 Fearculado € O
Feritico (Anexo B) e, também pelo nivel descritivo p, que indica a probabilidade que cada
variavel tende a ser estatisticamente significativa, ou seja, de estar dentro da regido de
aceitacao de hipotese nula.

O teste de Fisher (teste F) mostra que os fatores Xi, Xo X»* e XiX,, que
equivalem as variaveis originais temperatura do ar, vazdo da suspensdo, ambas na
condic&o linear, vazdo da suspensdo na condi¢do quadratica e a combinacdo binaria das

mesmas tém significancia estatistica no nivel de 95%, pois 0 Fcaculado € €M superior ao

I:critico .
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E a analise do teste F para a falta de ajuste mostrou-se bom, pois 0 Fcaculado
(Fos:3.1 = 163,84) obtido foi menor que 0 Feitico Fos:3:1 = 215,71), indicando que a falta
de ajuste ndo € significativo para a resposta eficiéncia do processo. O comportamento
concluido pelo teste de Fisher-Snedecor foi corroborado pela analise descritiva p,

confirmando a significancia estatistica dos fatores X1, X, X% € X1Xo.

Tabela 4.8. Andlise de variancia (ANOVA) para a resposta 1

Fatores SM GL Q M I:calculado Fcrl’tico p
X1 759,1630 1 759,1631 20827,5200 161,4 0,0044
X12 1,314 1 1,3138 36,0400 161,4 0,1051
Xs 11,2850 1 11,2847 309,5900 161,44 0,0361
X22 113,0600 1 113,0597 3101,7800 161,4 0,0114
X1 X5 254,4030 1 254,4025 6979,4900 1614 0, 0076
FAa!ta de | 179160 3 59720  163,8400 2157  0,0573
juste
Erro Puro 0,0360 1 0,0365 - - -
Total
(Correlacéo) 1169,8590 J i i i i

A Figura 4.14 representa a probabilidade normal dos residuos que demonstra 0s
residuos obtidos pela comparacdo entre os dados experimentais e os valores gerados
pelo modelo proposto estdo distribuidos ao longo da curva de probabilidade, indicando
que ha um ajuste satisfatorio para a resposta eficiéncia do processo.
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Figura 4.14. Distribuicdo normal dos residuos para Eficiéncia do processo

79



E, de acordo, com a analise dos residuos (APENDICE E) verificou-se que o
modelo gera residuos na faixa de -2,0871 a 2,4716 que sdo aceitaveis, por apresentar
valores baixos e, apresentam comportamento totalmente aleatorio.

Para avaliar o comportamento da resposta ) foi realizada analise da superficie de
resposta (Figura 4.15a) e da curva de nivel (Figura 4.15b), nos quais foram observados
que a eficiéncia do processo tende a apresentar os melhores resultados quando o fator

X; encontrava-se nos menores niveis e o fator X, tendendo aos niveis mais elevados.
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Figura 4.15. Anélise de Superficie para Eficiéncia do processo (1)

4.7.1.2. Analise estatistica do Crescimento das particulas (8)

Tabela 4.9. Estimativa dos efeitos e coeficientes de regressao para 6

Fatores Efeitos + Erro padréo Cogﬂmentes de «
regressao + Erro padrdo

X1 -0,1017 + 0,0050 -0,0508 £ 0,0025
X4° 0,0014 + 0,0066 0,0007 + 0,0033
Xa 0,0056 + 0,0050 0,0028 + 0,0025
X2 -0,0438 + 0,0066 -0,0219 £ 0,0033

X1 X -8,0800 + 0,0071 -0,0400 + 0,0035

Grande media 0,4349 £ 0,0050

8 (%) = 0,4349 — 0,0508X, (4.4)

A analise da resposta Crescimento das particulas apresentou um R? de 96,35%,
onde apenas o efeito linear X; (temperatura do ar de entrada) apresenta efeito negativo
para essa resposta, indicando que ao se passar de um nivel menor para um maior a
tendéncia é de gerarem-se valores de crescimento das particulas menores. Determinou-

se um modelo para a resposta Crescimento das particulas considerando o Unico valor do
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coeficiente de regressdo (Tabela 4.9) para o fator significante estatisticamente,
visualizado na equagéo (4.4).

O teste de Fisher (teste F) (Tabela 4.10) concluiu que a temperatura na condigéo
linear, indicada pelo fator X; foi a variavel preponderante sobre o Crescimento da
particula, com significancia estatistica no nivel de 95%, pois 0 Fcaculado SUPErior ao
Feritico-

E a anélise do teste F para a falta de ajuste indicou que a falta de ajuste ndo é
significativo para esta resposta, pois 0 Feaiculado (Fos;3;1 = 7,2082) obtido foi menor que o
Feritico(Fos:3:1 = 215,71).

Tabela 4.10. Analise de variancia (ANOVA) para resposta 6

Fatores SM GL QM Feaiculado  Feritico p
X1 0,0206 1 0,0206 412,5056 161,4 0,0313
X12 0,0000 1 0,0000 0,0455 1614 0,8663
X5 0,0001 1 0,0001 1,2469 1614 0,4649
X22 0,0022 1 0,0022 43,6230 161,4 0,0957
X1 X2 0,0064 1 0,0064 128,0000 161,4 0,0561

Faltade | 5594 3 00004 72082 2157 02657
Ajuste

Erro Puro 0,0000 1 0,0000 - - -
Total

(Correlaco) 0,0310 9 i i i i
3,0
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2 1,5
E 1,0
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Figura 4.16. Distribuicdo normal dos residuos para o Crescimento das particulas
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A distribuicdo normal dos residuos (Figura 4.16) mostra para resposta
Crescimento das particulas que o ajuste foi excelente, pois 0s pontos experimentais
residuais mostram-se muito proximos a linha de normalidade. Verifica-se, também, os
residuos gerados foram muito baixos (-0,0174 — 0,0020), indicando o excelente ajuste

para o modelo, com a distribuicao dos residuos totalmente aleatérios (APENDICE E).
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Figura 4.17. Andlise de superficie para Crescimento das particulas (3)

A analise da superficie de resposta (Figura 4.17a) e da curva de nivel (Figura
4.17b) mostrou que o Crescimento das particulas foi obtido no menor nivel da variavel
temperatura do ar (X;) e no nivel mais alto da vazao suspenséo (X;). Observa-se que o
comportamento desta resposta é analogo ao da Eficiéncia do processo, isto se deve ao
fato que para ocorrer o crescimento das particulas, a suspensao entre em contato com a
particula suficiente, para que entdo 0s componentes volateis se evaporem,

gradativamente, dando a condig¢ao necessaria para a formacéo do biofilme.

4.7.1.3. Anadlise estatistica da Perda por Aderéncia ao leito (Pag)

Assim como, a resposta Crescimento das particulas a perda por aderéncia
mostrou-se fortemente influenciada pela temperatura pela analise da estimativa dos
efeitos (Tabela 4.11), no entanto, além da condi¢do linear também é na condigéo
quadratica, representada pelos fatores X; e X1 apresentando um R? de 91,82%, diante

do erro padrdo na analise da estimativa dos efeitos.

82



Tabela 4.11. Estimativa dos efeitos e coeficientes de regressao para 0 Pyq

Fatores Efeitos + Erro padrao Coeficientes de
regresséo * Erro padrao
X1 -6,6801 + 0,3405 -3,3401+ 0,1702
Xy’ 11,4780 £ 0,4515 5,7390 + 0,2257
Xz 1,8374 + 0,3405 0,9187 +0,1702
Xo? -0,2065 £ 0,4515 -0,1033 + 0,2257
X1 X2 -5,5750 + 0,4808 -2,7875 + 0,2404
Grande média 31,6108 + 0,3399

Determinou-se um modelo (equacdo 4.5) para a resposta Perda por aderéncia
considerando o fator X3, na condicdo linear e quadrética, que apresentaram significancia
estatistica, de acordo com a andlise da tabela de coeficiente de regressdo (Tabela 4.11),
este resultado foi diferente ao obtido por COSTA (2003) que observou que a vazéo da

suspensdo também teve influéncia sobre a perda por aderéncia.

P,4(%) = 31,6108 — 3,3401X, + 5,7390X? (4.5)

A variavel Temperatura € confirmada como a varidvel que surte influéncia
significativa sobre a Perda por aderéncia, tanto na condicdo linear quanto na quadratica
representada pelos fatores X; e X;%, segundo a analise do teste de Fisher, onde esses

fatores nas duas condicBes apresentaram 0 Fcaicutado SUPErior ao Feritico (Tabela 4.12).

Tabela 4.12. Andlise de variancia (ANOVA) para a resposta Py

Fatores SM GL QM Fealculado ~ Feritico p
X1 88,9826 1 88,9826 384,8728 1614 0,0324
X2 149,4190 1 149,4190 646,2760 161,4 0,0250
X5 6,7319 1 0,0001 1,2469 1614 0,4649
X2 0,0484 1 0,0022 43,6230 161,44 0,0957

X1 X2 31,0806 1 0,0064 128,0000 161,4 0,0561

Fa!ta de 27,5772 3 0,0004 17,2082 2157 0,2657

Ajuste

Erro Puro 0,2312 1 0,0000 - - -
Total
(Correlago) 340,0302 9 i i i i
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A falta de ajuste mostrou-se excelente, pois 0 Fcajculado Obtido foi menor que o
Feritico, iNdicando que a falta de ajuste ndo é significativo para a resposta Perda por
aderéncia.

Confirma-se 0 bom ajuste ao analisar os residuos normalmente distribuidos,
proximas a reta representativa de normalidade (Figura 4.18), com residuos baixos e

aceitaveis (-2,9209 — 2,6772) e, em padrao aleatério mostrado no Apéndice E.
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Figura 4.18. Distribuicdo normal dos residuos para Perda por aderéncia

Para avaliar o comportamento da Perda por aderéncia ao leito foi realizada
andlise da superficie de resposta (Figura 4.19a) e da curva de nivel (Figura 4.19b),
sendo que, para esta resposta o ideal € que os valores obtidos sejam 0s menores
possiveis. Logo, as condi¢cdes em que se observaram as menores perdas foram quando o
fator X; encontrava-se em torno do nivel central o fator X, tendia para 0 menor nivel.
Deduz-se, que nas condi¢cdes em que o biofilme demore a se forma sobre a particula
propicie a perda de parte desta suspensédo para as paredes do leito de jorro. Isto pode ser
observado pela estabilidade fluidodindmica no qual as particulas desenvolviam durante
o fendmeno de recobrimento que se mostrava comprometido quando o recobrimento
exigia paradas, devido a aglomeracdo de sementes e suspensdo polimérica. Ainda
observou-se que a perda foi mais incisiva nas condi¢gdes em que 0 processo ocorria em
vazOes altas e a temperaturas baixas, onde a temperatura ndo se mostrava suficiente para
evaporar esse volume excessivo de suspensao, tornando suscetivel a perda da suspensdo

que pode se aderir nas paredes do leito durante o processo.
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Figura 4.19. Analise de Superficie para Perda por aderéncia (Pag)
4.7.1.4. Analise estatistica da Taxa de Evaporagdo no processo (Ep)

A taxa de evaporacdo no processo foi analisada a um R? de 80,62% que diante
da analise de Estimativa dos Efeitos (Tabela 4.13) observou-se que os efeitos lineares
X1 (temperatura do ar de entrada) e X, (vazdo da suspensdo), juntamente com a
combinagdo X;X; apresentaram influéncia sobre essa resposta. Observou-se, ainda, a
influéncia negativa gerada pelos fatores X; e X1X,, indicando que ao se passar de um
nivel menor para um maior resultara em valores menores para a Taxa de evaporacao do

processo. Enquanto que efeito linear X1 por apresentar sinal positivo tende a apresentar
valores maiores.

Tabela 4.13. Estimativa dos efeitos e coeficientes de regressdo para o Ep

Fatores Efeitos = Erro padréo Cogflmentes de <
regressdo + Erro padréo
X1 0,4051 £+ 0,0150 0,2026 £ 0,0075
X4? 0,1625 + 0,0199 0,0813 +0,0100
Xa -0,3032 + 0,0150 -0,1516 + 0,0075
X,? 0,1977 £ 0,0199 0,0989 + 0,0100
X1X5 -0,2700 + 0,0212 -0,1350 + 0,0106
Grande média 2,0243 + 0,0150

Ao considerar os coeficientes de regressdao da Tabela 4.13 apds a anélise de

variancia, gerou-se um modelo polinomial para a variavel de resposta Ep representada
pela equagéo (4.6).
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Ep (%) = 2,0243 + 0,2026X, — 0,1516X, — 0,1350X, X, (4.6)

A andlise de variancia (ANOVA) (Tabela 4.14) ratificou o comportamento
visualizado no grafico de Pareto, na qual através dos testes de Fisher- Snedecor e da
analise descritiva, p (probabilidade), confirmam a influéncia das mesmas variaveis de

controle para a resposta Ep.

Tabela 4.14. Anélise de variancia (ANOVA) para a resposta Ep

Fatores SM GL QM Feaiculado  Feritico p

X1 0,3273 1 0,3273 727,3889 161,4 0,0236

X12 0,0299 1 0,0299 66,5633 161,4 0,0776

X5 0,1833 1 0,1833 407,4361 161,44 0,0315

X5? 0,0443 1 0,0443 98,5306 161,4 0,0639

X1 Xo 0,0729 1 0,0729 162,0000 161,4 0,0499

FAa!ta de 0,1525 3 0,0508 112,9721 2157  0,0690

juste

Erro Puro 0,0004 1 0,0004 - - -
(Co-rrrzfgi;éo) 0,784 9 i i i i

Os fatores Xi, X, e X1Xp, que equivalem as variaveis originais temperatura
linear, vazdo linear, vazdo quadratica e a combinacdo binaria da temperatura e da vazao
de suspensdo tém significancia estatistica no nivel de 95%, pois 0 Fcaiculado € beM
superior ao Feritico, através do teste de Fisher (teste F).

E a analise do teste F para a falta de ajuste mostrou-se bom, pois 0 Fcaculado
obtido foi menor que 0 Feritico, iNdicando que a falta de ajuste néo € significativo para a
resposta Taxa de evaporacdo no processo. O comportamento concluido pelo teste de
Fisher-Snedecor foi corroborado pela anélise descritiva p, confirmando a significancia
estatistica dos fatores Xj, X; e X1 X,.

Ao analisar a superficie de resposta (Figura 4.20a) e a curva de nivel (Figura
4.20b) observou-se que a taxa de evaporacao tende a ocorrer quando o fator X; no maior
nivel e X, no menor nivel. Entretanto, para esta condicdo se deve ter o cuidado de
estipular uma condigdo em que a Taxa de evaporacao ndo tao alta, pois se esta variavel
se desenvolver rapidamente ndo havera recobrimento devido a suspensdo de evaporar

rapidamente.
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Figura 4.20. Analise de Superficie para Taxa de Evaporagdo do Processo (Ep)

4.7.2. Analise estatistica para as Respostas Fisioldgicas
4.7.2.1. Andlise estatistica da Germinacéo (G)

A discussdo estatistica sobre a resposta fisiolégica germinacdo inicia-se com 0s
resultados gerados pela analise da estimativa dos efeitos (Tabela 4.15), onde se sugere 0
efeito isolado da variavel X, linear e quadrética X,, sendo que X, corresponde a vazao
da suspensdo e a combinacédo binaria XX, (combinacdo da temperatura do ar de entrada
com a vazao da suspensdo), como apresentando significancia estatistica para a variavel

de resposta Germinacdo, pois seus efeitos sdo maiores quando comparados aos
respectivos desvios.

Tabela 4.15. Estimativa dos efeitos e coeficientes de regressao para o G

Fatores Efeitos = Erro padréo Cogflmentes de <
regressao + Erro padrdo

X1 -2,8159 + 0,5007 -1,4079 + 0,2504
Xq? -2,3247 + 0,6640 -1,1624 + 0,3320
X5 -7,6214 + 0,5007 -3,8107 £ 0,2504
X5? -16,6600 + 0,6640 -8,3300 + 0,3320

X1 Xo 9,5000 + 0,7071 4,7500 + 0,3535

Grande média 84,5213 + 0,4999

Na analise da distribuicdo dos residuos (Figura 4.21) foi constatados que 0s
residuos se apresentam normalmente distribuidos préximos a reta representativa de
normalidade, com residuos baixos e aceitaveis (-2,5603 — 2,4127) e, em padrao aleatorio
mostrado no Apéndice E. Tomando os valores dos fatores significativos, de acordo, com

a tabela de Coeficientes de regressdo (Tabela 4.15) gerou-se um modelo (equacéo 4.7)
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para a resposta G, X, na condicao linear e quadratica e a combinacdo dos fatores X; e

X2, que apresentaram significancia estatistica.

G (%) = 84,5213 — 3,8107X, — 8,3300X2 + 4,7500X,X, (4.7)
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Figura 4.21. Distribui¢do normal dos residuos para Germinacéo

Pela anélise da superficie de resposta (Figura 4.22a) e da curva de nivel (Figura
4.22h) pode-se inferir que esta variavel de resposta alcangou 0s maiores valores devido
a exposicdo a temperaturas mais brandas que ocorreram nas vazfes que tendiam aos
niveis mais baixos. No entanto, se 0 processo ocorrer a vazdes tendendo ao nivel mais
alto e, mantiver a temperatura nos niveis baixos provocara uma diminui¢do no indice de
germinacdo devido ao fato do processo de recobrimento se tornar mais lenta devido ao
excesso de suspensdo, esta diminuigdo na germinacdo também é causada na condicéo
em que a suspensao se encontra em seu menor nivel e a temperatura no nivel mais alto,
0 que pode gerar uma condi¢do hostil para as sementes impossibilitando-as a sua

germinacao.
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Figura 4.22. Analise de Superficie para Germinacgéo (G)

Tabela 4.16. Andlise de variancia (ANOVA) para a resposta G

Fatores SM GL QM I:calculado I:critico p
X1 15,8112 1 15,8112 31,6223 1614 0,1120
X4? 6,1293 1 6,1293 12,2587 161,44 0,1771
Xo 115,8266 1 115,8266 231,6532 161,4 0,0418
X,? 314,7930 1 314,7930 629,5859 161,4 0,0253

X1 X5 90,2500 1 90,2500 180,5000 161,4 0,0473

Fa!ta de 27,9571 3 9,3190 18,6380 215,7 0,1683

Ajuste

Erro Puro 0,5000 1 0,5000 - - -
Total
(Correlag&o) 596,7250 d ) i i )

A analise da ANOVA (Tabela 4.16) a um R® = 95,23%, para a resposta G,
confirma a influéncia das variaveis X, e X,* e da combinac&o binria X1 X5, ao analisa-
la através do teste F, que ratifica a influéncia destes parametros na resposta G.
Apresentado para estes fatores as menores probabilidade de estar dentro da regido de
hipdtese nula (sem significancia estatistica para a resposta), evidenciado pela ordem de
grandeza dos valores numéricos da coluna de probabilidade.

A faixa de Germinacdo obtida com a matriz de planejamento distribuiu-se de 65
a 85% frente a uma germinacdo inicial (in natura) de 98%, diante da qual se percebeu
uma diminuicdo da germinacdo, em alguns casos bem significativos (corridas 2 e 8),
mostrando que a camada de biofilme formada sobre a particula pode ter influenciado

negativamente na germinacgdo das sementes de linhaga. Mas, na maioria a germinagao
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ainda foi aceitavel proxima a 80% recomendada por FLOSS (1983), indice indicado
para sementes de linhaga marrons secas e em bom estado de conservacéo.

Sendo que, a faixa de germinacdo deste trabalho foi semelhante a obtida por
TANADA-PALMU et al. (2005) que recobriu sementes de brécolos e salsa com
biofilme a base de quitosana e, obteve um intervalo de germinacao para o brocolos entre
72,0 a 96,0%, acima da porcentagem de germinacdo in natura e, 15,5 a 65,5% para o
recobrimento das sementes de salsa, onde houve uma diminuicdo da germinagao inicial,
que era de 91,0%, DUAN e BURRIS (1997) estudaram o impacto de filme polimérico
na germinacao de sementes de beterraba que resultou em uma variacdo 68 a 94%, que
para os resultados esperados por eles representou uma reducdo dréstica da germinacéo,
onde concluiram que a interacdo do biofilme e o pericarpo foi relevante para a reducdo

da germinacao.

4.7.2.2. Andlise estatistica do indice de Velocidade de Germinacio (IVG)

Tabela 4.17. Estimativa dos efeitos para o IVG

Fatores Efeitos *+ Erro padréo
X1 -1,0594 + 0,7561
Xq* -4,2517 + 1,0026
X -1,9799+ 0,7561
X5 -7,4457 + 1,0026
X1 X5 1,2250 + 1,0677
Grande média 27,1600 + 0,7550

A analise dos efeitos estimados (Tabela 4.17) gerado a um R? = 90,80% para a
resposta Indice de Velocidade de Germinagdo mostrou que essa resposta ndo sofreu
influéncia por parte dos fatores aplicados neste trabalho.

Pela analise de variancia (ANOVA) (Tabela 4.18) confirma-se através do teste
de Fisher que nenhum fator apresentou influéncia significativa sobre o Indice de
Velocidade de Germinacdo. O comportamento concluido pelo teste de Fisher-Snedecor
foi corroborado pela analise descritiva p, confirmando a ndo significancia estatistica dos
fatores, mostrando que eles se encontram dentro da regido de hipétese nula, ou seja, ndo
apresentam significancia estatistica para esta varidvel, este comportamento foi
observado também por TANADA-PALMU et al. (2005) ao recobrir sementes de
brécolos salsa por filmes biodegradaveis. No entanto, este comportamento ndo foi

obtido por WEST et al. (1985) que estudou a aplica¢do da cobertura a base de cloreto de
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polivinilideno (PVDC), em sementes de soja, 0 qual promoveu uma germinacdo mais

rapida do que nas sementes sem a cobertura.

Tabela 4.18. Anélise de variancia (ANOVA) para a resposta IVG

Fatores SM GL QM Fealculado  Feritico p
X1 2,2379 1 2,2379  1,9630 1614 0,3946
X4? 20,5018 1 20,5018 17,9833 161,4 0,1474
Xz 7,8166 1 78166  6,8564 1614 0,2322
X,? 62,8756 1 62,8756 55,1516 161,4 0, 0852
X1 X5 1,5006 1 15006 153163 1614 0, 4564
F/ij'fifee 6,5643 3 21881  1,9193 2157 0,4774
Erro Puro 1,1400 1 1,1400 - - -
Total
(Correlag&o) 83,7484 9 ) i ] ]

4.7.3. Analise dos Resultados Estatisticos para as Respostas Fisicas e Fisioldgicas

Para a se avaliar as respostas obtidas nas analises estatisticas considerou-se outra
condicdo, que é o tempo de processo de execucdo, ou seja, 0 tempo de residéncia da
particula (t;) em cada corrida experimental, mostrado na Tabela 4.19. No qual, o tempo
de residéncia demonstrou ter ligacdo direta com o0s niveis das variaveis de entrada
influenciando as respostas obtidas.

Foi observado que as corridas executadas mais rapidamente se encontravam nas
condicdes em que a temperatura se encontrava em niveis intermediario ao mais alto e a
vazdo de suspensdo se encontrava em niveis intermedidrios ao mais baixo. Pode-se se
concluir que este comportamento se deve ao fato da suspensdo aspergida apresentar uma
interacdo molecular mais forte que apresentada pela dgua (pontes de hidrogénio), sendo
assim, necessaria uma energia maior para a dissipacéo dessas forcas de ligacao.

Essa interacdo molecular foi observada, também, pela viscosidade da suspenséo,
que por ser mais viscosa que a dgua ja era esperada que as corridas com um intervalo de
tempo menor ocorressem nas temperaturas nos niveis mais altos, para que se
proporcionasse a evaporacdo da agua da suspensdo sem comprometimento do

recobrimento da particula e da qualidade fisioldgica das sementes.
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Tabela 4.19. Anélise do tempo de residéncia das corridas experimentais

Variaveis Originais

Entrada Respostas i

Cex '
"I T, (%SL N8 Pu Fip G v | (Min)

Q) minhy OO ) (&) (@minY) (%) ()

1 45 10 82,33 0,43 37,67 1,90 84,0 24,01 | 112,18
2 45 25 98,42 0,50 46,93 2,08 66,0 19,26 | 109,47
3 55 10 80,48 0,42 36,34 2,71 71,0 21,30 | 79,44
4 55 25 64,67 0,33 34,45 2,35 72,0 19,00 | 92,00
5 43 18 99,91 0,51 4596 1,94 85,5 23,80 | 107,48
6 57 18 69,97 0,35 36,86 2,32 825 2291 | 9521
7 50 7 72,82 0,37 2981 2,53 745 20,48 | 86,43
8 50 29 79,35 0,40 29,78 1,80 65,0 19,88 | 119,02
9 50 18 86,38 0,44 31,97 2,04 85,0 27,91 | 102,09
10 | 50 18 86,65 0,43 31,29 2,01 84,0 26,40 | 100,23

Foi observado, também, que as condi¢des da temperatura em niveis baixos e
vazdo da suspensdo em niveis altos, o processo de recobrimento se tornava lento e
prejudicado devido a formacdo de grumos (Apéndice F), formados durante a aspersdo
da suspensdo (corridas 1; 2; 5 e 8), que em certos momentos interferiam na
fluidodinamica, interrompendo o processo, sendo assim necessario a desaglomeracao de
forma mecanica, com a utilizacdo espéatulas protegidas com borracha de silicone para
gue ndo causassem danos as sementes.

Analisou-se a implicacdo dessas ocorréncias em outras respostas como no
rendimento do processo, que para ser determinado levaram-se em consideragdo as
massas iniciais e finais da particula, sendo que, alguns grumos, que ndo se desfaziam
por completo mesmos a ap0s a interferéncia mecanica, eram quantificados como parte
da massa final. No entanto, esses aglomerados ao serem analisados macroscopicamente,
apresentavam na sua parte interna resquicios da suspensdo. Logo, essas amostras de
suspensdo poderiam influenciar na quantificacdo da massa final, levando-se a acreditar
que o recobrimento fora mais eficiente nestas corridas.

A Perda por aderéncia e a Taxa de evaporacgdo ilustram bem o cuidado que se
deve ter com a temperatura ideal no processo de recobrimento, para que se garanta a
evaporacdo da agua da suspensao no intervalo preciso para que se forme o biofilme,
pois, caso a taxa de evaporacdo ndo seja adequada ocorrera um excesso de suspensdo

em contato com as particulas, que devido ao movimento ciclico do processo essa
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suspensdo que entra em contato com a parede do equipamento por um periodo maior
que o desejavel, causando uma perda dessa suspensao de recobrimento.

O comportamento da resposta Crescimento das particulas também pode ser
induzido a uma andlise equivocada, por isso foram feitas imagens em MEV para a
constatacdo da formacdo do biofilme apds cada corrida do planejamento, onde foi
constatado o éxito do recobrimento, mesmo ocorrendo aglomeracéo, no entanto, nao se
observa correlagdo do tempo de residéncia sobre essa resposta.

Para as respostas fisiologicas se pbde observar a tendéncia da influéncia do
tempo de residéncia, principalmente, quando o nivel da temperatura foi baixo a vazéo
alta (corrida 2) que proporcionou um tempo de residéncia longo, do qual gerou-se baixa
Germinacdo (G), causada, provavelmente pelo estresse ao qual as sementes foram
expostas. A formacdo de peliculizacdo irregular, também foi consequéncia observada
nas corridas com tempo de residéncia mais longas, essa peliculizacéo irregular, também
pode ter apresentado influéncia sobre a resposta Germinacdo. Mas, também, pbde ser
observado que houve diminuicdo em condic¢Oes de temperaturas elevadas sendo ela a
vazOes alta e/ou moderadas, sugerindo-se assim, que a temperatura tem influéncia sobre
as propriedades fisiolégicas na faixa executada nesse trabalho. Sendo que, mesmo com
a diminuicdo de sementes germinadas o indice de velocidade de germinacdo (IVG)
mostrou-se pouco influenciado dentro do dominio experimental deste trabalho.

4.7.4. Analise da Diferenca Honestamente Significativa (Andlise de Tukey)

Foi possivel analisar se os resultados das respostas fisioldgicas apresentavam
diferenca estatistica entre si, por serem respostas com comportamento mensuravel antes
e apOs 0 processo, como se pode observar através da Figura 4.23, que descreve 0
comportamento das respostas Germinacéo (Figura 4.23a) e do indice de Velocidade de
Germinacdo (Figura 4.23b), no qual se pode observar a mudanca nos valores obtidos
por essas respostas. Para isso, averiguou-se a diferenca entre esses valores, analisando-
se 0s valores das respostas germinacéo e indice de velocidade de germinacdo, que foram
obtidas em 4 repeti¢Oes, tanto para a condi¢do in natura quanto para cada condic¢do do
planejamento experimental em relacdo as médias comparativas significativas (analise de

tukey).
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Figura 4.23. Comportamento Fisiolégico da linhaca nas condi¢des dos experimentos

4.7.4.1. Analise das médias comparativas significativas (Analise de Tukey) para a
Germinacao

Os resultados da germinagdo, na condicdo in natura e das condi¢bes do
planejamento experimental, foram submetidos a analise de variancia para 0s ensaios

inteiramente casualizados, com 4 repeti¢6es (Tabela 4.20).

Tabela 4.20. Comparacédo das médias significativas pra Germinacao

o Porcentagem de Germinacéo (%)

Condigbes Repeticdes Média

in natura 98 96 100 o8 9g?
1 74 98 08 66 84
2 44 84 60 76 66"
3 72 70 62 80 71°
4 78 66 76 68 72°
5 84 90 84 84 85,5%°
6 82 86 84 78 82,5%
7 82 76 72 68 74,5°
8 56 70 76 58 65"
9 66 96 90 88 85%®
10 84 83 86 83 84%®

(a, b) Médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey 5%

De acordo com a analise das médias significativas (Tabela 4.20) se tem dois
grupos de valores homogéneos (a e b), dentre esses grupos distintos, a metade das
corridas experimentais diferiram do valor obtido na condic¢éo in natura, ou seja, certas
condicBes do planejamento causou dano as sementes, como fissuras e desgaste a sua

estrutura devido ao movimento ciclico que ocorre dentro do leito, reduzindo a
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porcentagem de germinacdo em compara¢d0 com as sementes in natura, onde as
condigdes do planejamento que diferiram da condicdo in natura ndo apresentam a letra
a, na sua sequéncia.

Observa-se que a germinacdo das sementes foi afetada pelas condi¢des do
planejamento ao compararmos com seus valores in natura. Entretanto, o quanto essa
diferenca foi significativa é visualizada na Tabela 4.21, obtida através do teste de Tukey
ao nivel de 5% de probabilidade.

A andlise de variancia (Tabela 4.21) apresenta o valor de Fcajculado Maior que o
Feritico, demonstra que os tratamentos propostos pela matriz de planejamento surtiu
influéncia significativa sobre a variavel de resposta Germinacdo e, apresentando a
diferenga minima entre as médias da germinacdo que as tornaram significativas de

14,51, através do teste de Tukey.

Tabela 4.21. Andlise da variancia dos valores da Germinagao

Teste F Teste de Tukey
Fonte de Diferenga Minima
Variagéo G L SQ QM . Fcalculado FCI’itiCO Slgnlﬁcatlva (A)
Tratamentos 10 3998,182 399,8182 14,3936 2,1300 14,51
Residuos 33 3003 91
Total 43 7001,182

Foi construido um grafico dos valores médios da germinacdo das sementes in
natura e recobertas para cada ensaio experimental (Figura 4.24). Onde os desvios
padrdes observados séo os desvios entre as medidas individuais para cada condic¢do, no
qual foi observada uma diminuigdo bem acentuada na porcentagem de germinagéo nas
corridas 2, 3, 4, 7 e 8 do planejamento e, nas demais houve reducdo neste parametro,

mais ainda sdo considerados bons, confirmando a analise de Tukey.
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Figura 4.24. Germinacdo média das sementes recobertas e in natura

4.7.4.2. Andlise das médias significativas (Analise de Tukey) para indice de Velocidade
de Germinagéo

A andlise das médias comparativas significativas (Tabela 4.22) para o IVG
gerou quatro grupos de valores homogéneos (a, b, ¢, d), entretanto mesmo havendo a
formacdo desses grupos distintos, a maioria dos casos é semelhante entre si.

Tabela 4.22. Comparacio das médias significativas pra indice de velocidade de
germinacdo

Porcentagem de indice de Velocidade de Germinacdo (t7)

CondigGes Repeticdes Média

in natura 29,61 26,92 30,86 32,23 29,90°
1 19,86 29,58 27,08 19,53 24,012
2 12,86 23,66 19,25 21,26 19,26¢
3 20,49 21,58 21,07 22,06 21,3
4 19,63 18,25 18,72 19,42 19,05¢
5 22,83 25,8 23,97 22,62 23,80
6 22,49 25,27 21,16 22,22 22,78
7 21,34 20,99 21,93 17,68 20,48
8 18,35 19,95 22,38 18,82 19,87%
9 22,97 28,5 31 29,17 27,91%
10 24,5 24,54 28,56 27,95 26,39

(a, b,c,d) Médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si pelo teste de Tukey 5%

No qual se pode inferir que este comportamento ocorreu nas circunstancias em
que a variavel X, (vazdo da suspensdo) se encontravam nos niveis mais elevados do
planejamento, 0 que causou uma exposi¢do de tempo maior das sementes ao processo

de recobrimento. Assim, pela analise de Tukey estas corridas experimentais
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apresentaram diferenca significativa em comparacdo com as sementes in natura,
juntamente com as corridas experimentais 3, 6 e 7.

Sendo que, neste ultimo caso, as corridas experimentais foram realizadas com a
variavel X; em seus niveis mais elevados, que gerou um distanciamento menos inciso
no valor do IVG comparando aos valores observados nas corridas 2, 4 e 8.

Os desvios padrbes observados no gréafico dos valores médios do indice de
velocidade de germinag@o das sementes in natura e recobertas (Figura 4.25) mostram
que houve reducdo, assim como ocorreu com a germinacdo, entretanto, este parametro
mesmo que tenha sido reduzido ficou distribuido em um intervalo de valores proximos,
no qual é observado pelo gréfico que as reducBes mais discrepantes ocorreram nas
corridas experimentais 2, 4 e 8.

innat. C1 c2 c3 c4 C5 Ccé c7 cs8 c9 C10
Experimento
Figura 4.25. Indice de velocidade de germinacdo média das sementes recobertas e in
natura.

Indice de Velocidade de Germinagao (d"')

O valor de F = 7,17 apresentado pela analise de variancia (Tabela 4.23)
demonstra que VG obtido em cada tratamento difere significativamente ao nivel de 5%
de probabilidade e, valor = 4,15 ¢é a diferenca minima entre as medias do indice de

velocidade de germinacdo para que sejam significativas.

Tabela 4.23. Anélise da variancia dos valores do indice de velocidade de germinagio

Teste F Teste de Tukey
Fon_te ge Diferenca Minima
Varla(;ao GL SQ QM I:calculado Fcn’tico Signiﬁcativa (A)
Tratamentos 10 534,8243 53,4824 77,1711 12,1300 4,15
Residuos 33 246,1143 7,4580
Total 43 780,9386




4.8. ANALISE DO RECOBRIMENTO ATRAVES DA IMAGEM DAS SEMENTES
RECOBERTAS

Ao observar as imagens da superficie in natura e recoberta (Figura 4.26 e 4.27)
se pode notar a diminuicdo das areas com ceras, que davam a impressdo de rugosidade,
comportamento semelhante foi obtido por VICENTINO et al. (2011) que recobriu uvas
pelo método da imersdo, utilizando filmes de amido de mandioca. Entretanto, também
se nota em algumas regides a formacédo de bolhas, que podem ter se formado devido ao

método dindmico aplicado para o recobrimento das sementes.

>

Figura 4.27. Imagem da superficie da semente recoberta
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Nas imagens do corte transversal (Figura 4.28 e 4.29) das amostras (controle e
recoberta) observa-se que a pelicula de recobrimento alcanca toda a extensdo da
semente, formando uma pelicula homogénea, mostrando que ocorreu uma interacéo

significativa entre o revestimento e a superficie da semente.

PRIy

Figura 4.28. Imagem do corte transversal da semente in natura (amostra controle)

Figura 4.29. Imagem do corte transversal da semente recoberta

A pelicula formada durante o processo ndo modificou a aparéncia das sementes
proporcionando um recobrimento sem aglomerados como observado pelo recobrimento
por imersdo, mostra-se assim superior sobre 0 processo por imersdo, ao constatarmos

que a peliculizagdo se mostra discreta, assim néo pode objeto que influencie na escolha
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do consumidor. O recobrimento em leito dindmico mostrou-se adequado para o
processo mesmo diminuindo os valores das respostas fisiologicas, mas mantendo-as,
ainda na faixa de aceitabilidade, conforme FLOSS (1983).

4.9. FUNCAO DESEJABILIDADE

A otimizagdo do processo de recobrimento diante das varidveis independentes,
X1 e Xy, as quais representam temperatura do ar de entrada e vazdo de suspensao,
respectivamente foi realizada com o auxilio da técnica de otimizacdo simultanea
denominada “Fung¢do Desejabilidade” proposta por DERRINGER e SUICH (1980),
descrita em AKHANAZAROVA e KAFAROV (1982) e BARROS NETO et al. (2007).

Na Tabela 4.24 é descrita a programacdo estabelecida no software Statistica ®
7.0 para a entrada dos valores numéricos necessarios a otimizacdo do processo de
recobrimento. Nesta Tabela sdo especificados os valores numéricos para o limite
minimo (LI), o valor mediano (M) e o limite superior (LS) que determinam a
importancia da funcdo para encontrar o valor médio desejado, como também os valores
dos expoentes s e t (Apéndice D) que determinam a importancia da funcdo para
encontrar o valor médio desejado.

Os valores descritos entre 0 e 1, onde O foram utilizados para representar um
valor completamente indesejado e o valor 1 o mais desejavel, respectivamente. A
otimizacdo foi realizada apenas para os modelos que apresentaram as resposta que

sofreram alguma influéncia estatistica diante das variaveis de entrada.

Tabela 4.24. Parametros utilizados na otimizacgao das respostas do processo de

recobrimento em leito de jorro

Respostas LI M LS S t
Eficiéncia do Processo 64,67(0) 82,29 (1) 99,91(1) 10 10
Crescimento das Particulas 0,33(0) 042(1) 051(1) 10 10
Perda por Aderéncia 29,78 (1) 38,35(0) 46,93(0) 5
Taxa de Evaporacdo do Processo | 1,80 (0) 2,25(1) 2,71(1) 1 1
Germinagao 65,00 (0) 75,25(1) 855(1) 10 10

O Diagrama da Funcdo Desejabilidade (Figura 4.30) para o dominio

experimental obtido apresentou um valor de 0,96300, que de acordo com a classificacdo
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de AKHANAZAROVA e KAFAROV (1982) é considerado como uma resposta
aceitavel e excelente.

Considerou-se como niveis desejaveis indicados na Tabela 4.24, um patamar de
desejabilidade 1, acima de 80% para eficiéncia do processo, acima de 0,4% para o
crescimento das particulas, acima de 2,25% para taxa de evaporacdo, e acima de 75 %
para germinacdo. J4 para a perda por aderéncia o desejivel que obtenha abaixo de
29,78%.

H4 Kz Dessjabilidade
110,00 :
199,910 _
83,00 ER T Py ,!' 82.290 S
% 64,670 ©
55,000
60000
1151000
A17a7 B . R e [ - "1 42000 =
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' : 27100 =
2,2420 fironr e R o et 1122580 3
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81,976 o ____J________t- 75,250 53
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Figura 4.30. Perfis para os valores preditos e a funcdo desejabilidade

Os perfis de desejabilidade para as respostas otimizadas estdo representadas na
Figura 4.30, onde se indica que os niveis das variaveis X; e X, que otimizam as
respostas deste trabalho através da linha tracejada em vermelho os valores codificados
de 0,1692 e -0,7332, respectivamente, que correspondem a temperatura do ar de
entrada de 50,85°C e vazdo da suspensdo de 12,50 mL/min, aproximadamente 51°C e
12 mL/min.

Diante das variaveis de entrada otimizadas sdo esperados os valores de respostas
indicadas pelas linhas tracejadas horizontais em azul para cada variavel de respostas,

onde para eficiéncia do processo indica-se que um valor de 83%, de 0,42% para 0
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crescimento das particulas, de 30,83% para perda por aderéncia, 2,24 g/min para taxa de

evaporacéo e de 81,98% para germinagéo.

4.10. RESULTADO DA CORRIDA OTIMA

A corrida 6tima foi realizada de acordo com os valores propostos para as
repostas, e ainda foi adicionada 0,05% de dioxido de titanio. O didxido de titanio € um
opacificante utilizado em revestimentos por fornecer uma coloracdo uniforme e,
também por facilitar a andlise da superficie recoberta, segundo DONIDA (2000) e,
utilizado em varios trabalhos como, COSTA (2003), LOPES (2007) e COSTA (2010).
A suspensdo foi colocada em agitacdo em homogeneizador Marca Turrax a 2 rpm, por 1
min. ApGs esse processo a suspensao foi gelatinizada obtendo-se uma suspensao com

tonalidade esbranquicada devido a presenca do didxido de titanio (Figura 4.31) .

Figura 4.31. (a) sementes recobertas na condicdo 6tima e, (b) sementes in natura.

O processo de recobrimento durou 97,09 min, proporcionando valores bem
préximos aos sugeridos pela funcdo desejabilidade, conforme a Tabela 4.25. Na Tabela
4.25 se observar que os valores obtidos apresentaram desvios relativos (DR) baixos que

confirmaram a predigdo realizada pela funcéo desejabilidade.
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Tabela 4.25. Valores obtidos na otimizacao das respostas do processo de recobrimento

em leito de jorro

Fungao DR
Respostas Desejabllldade_ (%)
Proposto Obtido

Eficiéncia do Processo (%) 83,00 82,94 0,07
Crescimento das Particulas (%) 0,42 0,43 2,32
Perda por Aderéncia (g/min) 30,83 44,14 30,15
Taxa de Evaporacdo do Processo (%) 2,24 2,15 4,19
Germinacao (%) 81,98 90,5 9,41

| S—,

(c) Area com rugosidades na pelicula (d) Fissura na pelicula

Figura 4.32. Imagens das Sementes de linhaga na condicao da Funcédo desejabilidade

103



Mesmo que a resposta perda por aderéncia tenha apresentado um desvio de
30,15%, isso se deveu a inser¢do de corante dioxido de titdnio ndo ser soluvel em &gua.
Que provocou uma perda acima do estipulado para a condi¢do 6tima, no entanto, sem
comprometimento das outras respostas. Isto pode ser observado através da eficiéncia do

recobrimento e pelas imagens do MEV (Figura 4.32) onde se pode observar a presenca
da pelicula sobre as sementes.

(a) Sementes recobertas no 3° dia do teste de germinagéo

(b) Sementes sem pelicula no 7° dia do teste de germinacao

(c) Sementes recobertas no 7° dia do teste de germinagédo
Figura 4.33. Germinacdo das sementes recobertas na condi¢do 6tima
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Na Figura 4.32a se pode observar a uniformidade da semente de linhaca sem
peliculizacdo e, na semente recoberta (Figura 31b) as areas em que a pelicula apresenta
rugosidades e/ou falhas (Figuras 4.32c e 4.32d) que pode ser fruto do choque entre as
particulas durante o processo.

Apesar da insercdo do corante na suspensdo de recobrimento a resposta
Germinacdo ainda gerou valores acima do sugerido pela Funcdo desejabilidade e, que
pode ser visualizada através da Figura 4.33, que mostra a germinagdo obtida pela

corrida 6tima com o desenvolvimento de forma vigorosa de suas plantulas.

4.10.1. Andlise da atividade de agua

A atividade de agua foi analisada a temperatura 25 °C para as sementes in
natura e recoberta sumarizadas na Tabela 4.26, na qual se pode foi observar que as
sementes de linhaca in natura apresentavam uma atividade agua em torno de 0,6, esse
valor pode acarretar a sementes condi¢des de desenvolvimento de bolores e leveduras,
por exemplo.

Ja as sementes com peliculas apresentaram atividade de dgua em torno de 0,5.
Este valor de aw de agua da a sementes uma melhor seguranca de ser utilizada sem o
risco de presencga de microrganismos. Além, de proporcionar uma maior longevidade as
sementes ja que a atividade de dgua mede a disponibilidade da agua que participa dos
processos fisico-quimicos das sementes, conforme observado ROBERTS e ELLIS
(1989) e ARAUJO et al. (2001).

Figura 4.26. Valores de atividade de agua da semente de linhaca

Linhaca Xps (%) £ desvio padréo aw = desvio padréo
in natura 8,18 £ 0,05 0,6224 + 0,16
Recoberta 5,09 + 0,03 0,3454 + 0,15
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4.11. TRABALHOS GERADOS DA TESE
4.11.1. Patente

4.11.1.1. Processo de protecdo de alimentos e/ou sementes com pelicula polissacaridica
em leitos dinamicamente ativos e Alimentos ou sementes protegidas por peliculas
polissacaridicas

Patente requerida sobre o processo de peliculizagdo submetida ao INPI

RESUMO

O presente pedido de Patente de Invencdo refere-se a aplicacdo de processo de
peliculizacdo em leitos dinamicamente ativos no recobrimento de semente e ou
alimentos processados. Para formulacdo da pelicula polissacaridica é realizada a
reducdo da umidade em estufa do polissacarideo, em seguida sdo adicionados agua e
polidl em fragbes percentuais e aquecidos em banho maria até ponto de gelatinizacdo
dos granulos do polissacarideo, caracterizada por suspensdo. Para o0 processo de
peliculizacdo das sementes, a suspensao é aspergida em sistema de leito dindmico com
pressdo de atomizagdo e temperatura de ar controlados. O processo de protecdo por
peliculizacdo das sementes é comprovado em funcdo da eficiéncia do processo, perda
por aderéncia, crescimento de particula, atividade de agua e controle microbiolégico
para bolores e leveduras, coliformes termotolerantes e salmonelas dos alimentos e/ou

sementes in natura e peliculizadas.

4.11.2. Artigos

4.11.2.1. Avaliacdo experimental do comportamento fluidodindmico de sementes de
linhagca em leito fluidizado e jorro - Experimental evaluation of the fluid dynamic
behavior of linseed fluidized bed and spouted bed

Primeiro artigo oriundo da tese, aceito pela Revista Ciéncia Rural sob a Qualis:
B1, submetido com o resumo abaixo:

RESUMO

O processamento de particulas em leitos méveis, como o leito fluidizado e o
leito de jorro, s&o comumente empregados em operacdes de secagem, recobrimento e
granulacdo de sistemas particulados, com aplicagbes nas inddstrias quimica,
farmacéutica, e atualmente na agronémica, em especial no tratamento/revestimento de
sementes. Este trabalho tem como objetivo analisar o comportamento fluidodinamico,
em leito fluidizado e jorro, para diferentes cargas de sementes de linhagca (Linum
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usitatissimum L.); obter as curvas fluidodindmicas dos leitos: fluidizado e de jorro,
estimando os parametros fluidodindmicos correlacionados a cada processo. No leito
fluidizado foram determinados: a velocidade de minima fluidizacdo, queda de presséo
na minima fluidizacdo e, porosidade de minima fluidizacdo e, para o leito de jorro,
foram estimados a velocidade de minimo jorro, queda de pressdo maxima e queda de
pressdo no jorro estavel. Estes pardmetros foram comparados com os valores obtidos de
correlagOes classicas da literatura, sendo observados baixos desvios percentuais para 0s
mesmos. Avaliou-se a influéncia da fluidodinamica sobre a qualidade fisioldgica das
sementes através dos testes da germinacdo e do indice de velocidade de germinacédo. Os
resultados obtidos mostraram que ap6s o processamento nos leitos fluidizados e de jorro
a germinacgéo das sementes foi de 93,75 e 97%, respectivamente.

4.11.2.1. Estudo do recobrimento a base de amido de mandioca em sementes de linhaca
em leito de jorro

Segundo artigo a ser submetido a Revista Powder Technology contendo o
resumo abaixo:

RESUMO

A aplicagdo de recobrimento biopolimero a base de amido de mandioca
(Manihot esculenta Crantz) em sementes de linhaca foi avaliado utilizando um processo
dindmico, no caso, o leito de jorro. As sementes de linhaca (Linum usitatissimum L.)
foram submetidas a caracterizacdo fisica e fisioldgica para se avaliar a influencia do
processo de recobrimento, que mantivessem a boa produtividade ao promover plantas
com altos indices de germinacdo, o amido foi avaliado através de imagens de MEV
(Microscopio Eletronico de Varredura) e andlises de composicdo pelo EDS
(Espectroscopia por dispersdo de Energia), visando garantir a obtencdo de biofilmes
sem contaminantes. Em seguida, foi realizado um planejamento composto central
rotacional (PCCR) contendo como variaveis de entrada: temperatura do ar (Tq) e vazéo
da suspensdo (Qs) com uma matriz de 10 corridas experimentais, diante do qual se
avaliou as respostas fisicas: rendimento do processo (1) e crescimento da particula (9), e
as respostas fisiologicas: germinacao (G) e indice de velocidade de germinagdo (IVG).
As respostas fisiologicas também foram avaliadas através da comparacdo das médias

significativas (analise de Tukey).
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CONCLUSOES E SUGESTOES
5.1. CONCLUSOES

- A determinacdo das caracteristicas fisicas, centesimais e qualitativas das sementes de
linhaca foi determinada com boa precisdo por apresentarem coeficientes de variacéo
abaixo de 10%.

- De acordo com as caracteristicas fisicas as sementes foram classificadas como do
grupo D, segundo a classificacdo de Geldart, ou seja, favoraveis a fluidizacdo em leito

de jorro.

- As anélises por microscopia eletrénica de varredura e de Espectroscopia por dispersdo
de Energia realizadas nos granulos de amido mostrou que ele era constituido de
estruturas que variam desde as formas arredondadas irregulares, concavas
caracteristicos de amido com a identificacdo de apenas carbono e oxigénio, 0 que se

sugere a auséncia de impurezas.

- A suspensdo definida para o trabalho foi elaborada a partir de Fécula de mandioca in

natura, por gerar o biofilme mais adequado para a aplicacdo nas sementes de linhaca.

- O teste preliminar de recobrimento das sementes de linhaca por imersdo gerou uma
recobrimento irregular nas particulas, constatada através de imagem em microscopio

optico.

- A caracterizacdo da suspensdo quanto a massa especifica concentracdo de sdlidos
apresentou um valor médio de 0,9928 g/mL com coeficiente de variacdo de 0,69% e, de

2,4482% com coeficiente de variacdo de 0,49%, respectivamente.

- A analise do angulo de contato obtida com a particula e a suspensdo biopolimérica
apresentou um angulo em torno de 60,89°, indicando que a particula é propicia a ser

recoberta pela suspensao, por apresentar angulo menor que 70°.

- As caracteristicas do leito se mostrou satisfatoria para a realizacdo dos testes

fluidodindmicos para da aplicagéo do recobrimento das sementes de linhaga.
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- A suspenséo de recobrimento apresentou um comportamento reologico de fluido nédo
newtoniano e tixotropico, e 0 modelo que melhor descreveu o comportamento reoldgico

da suspensao foi de Robertson-Stiff com R?de 99,64%.

- Apesar de que os parametros fluidodindmicos analisados (APM, APje, APmje Umj),
tenham apresentado influencia diante do aumento de carga de particulas, o
desenvolvimento fluidodindmico apresentou comportamento semelhante, né&o

comprometendo a dindmica do leito de particulas.

- Os parédmetros fluidodindmicos diante de trés pressdes diferentes apresentaram
aumento em seus valores, com comportamento interessante diante do aumento delas,
onde se observou que a pressdo até a de 10 psi a instalacdo da fluidodindmica era

estimulada, a partir de 15 psi observou que a pressdo dificultava o inicio da fluidizac&o.

- As variaveis de entrada do processo, temperatura do ar de entrada e vazdo da

suspensdo, apresentaram influéncia na execucdo das corridas experimentais.

- De acordo com a estimativa da analise funcdo desejabilidade para o processo de
recobrimento considerando simultaneamente todas as respostas significativas, é obtida
quando a temperatura do ar de entrada se encontra em 51°C, a uma vazao da suspensdo

del2 ml/min.

- Diante do trabalho realizado concluiu-se que ha viabilidade técnica de aplicagédo
de revestimento biopolimérico em sementes de linhaca utilizando-se o leito de

jorro.

5.2. SUGESTOES
- Estudar a peliculizacdo em processo intermitentes de injecdo da suspensdo com a

finalidade de incrementar o crescimento da pelicula sobre a particula.

- Pesquisar a influéncia de corantes organicos e inorganicos na reologia da suspenséo

biopolimérica e sua contribuicdo no processo de peliculizag&o.

- Analisar o comportamento da dindmica de peliculizacdo diante do aumento de amido

na suspensao polimérica.
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APENDICE A

Figura A. Espectros da analise de EDS para as amostras de amido
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APENDICE B
Figura B. Residuos para os modelos de ajustes da reologia da suspensao
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APENDICE C
Figura C. Correlacédo entre os valores observados e os valores preditos
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APENDICE E
Figura E. Aglomerados formados nas corridas experimentais
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Continuacgdo: APENDICE E
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ANEXO A

Figura AA. Diagrama de selecdo de mangueira de atomizacao
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ANEXO B
Figura BB. Limites unilaterais da distribuicdo F ao nivel de 5% de probabilidade
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