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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar a adesdo de particulas de leite em p6 sobre uma
superficie de ago inox utilizando a técnica centrifuga. Para tal finalidade, foi investigado a
influéncia do tamanho das particulas do material organico e da velocidade de compressédo
sobre a forca de adesdo particula-substrato. Nos ensaios experimentais, particulas de leite em
p6 foram dispersas sob vacuo sobre a superficie do disco de aco inox. Na aplicacdo da técnica
centrifuga é avaliada as forcas de compressdo (press-on) e de desprendimento (spin-off) das
particulas sobre a superficie do substrato. Para isso, foram variadas as velocidades angulares
de compressdo em 1000, 5500 e 10000 rpm e as velocidades angulares de desprendimento em
2000, 4000, 6000, 8000 e 10000 rpm. As faixas de diametro estudadas para as particulas de
leite em po foram 20 - 40, 40 - 60 e 60 - 80 um. Apds a aplicacdo da velocidade angular de
compressdo (press-on) foi realizado a contagem das particulas de leite em pd aderidas na
superficie de aco inox a partir de imagens fotografadas por uma camera digital com auxilio de
microscopio. Cada imagem foi analisada em um software de analise de imagens (Image-Pro
Plus 6.0). Em seguida, os discos retornaram a centrifuga para aplicacdo da velocidade angular
de spin-off para as diferentes velocidades de rotacdo respeitando a ordem crescente. Apos
cada velocidade rotacional de desprendimento, foi realizada a contagem do numero de
particulas remanescentes. A partir dos dados obtidos pela analise de imagens foi possivel
determinar a forca de adeséo. Os resultados obtidos mostraram que as particulas de diametro
médio menor tenderam a permanecer mais aderidas a superficie do disco do que as particulas
de maior diametro médio. O aumento da velocidade angular de compressdao aumentou a
aderéncia das particulas na superficie do substrato. O leite em p6 obedeceu a uma distribuicédo
log-normal de porcentagens de particulas aderidas em funcdo da forca de adeséo, e assim foi
possivel calcular a mediana geométrica da forca de adesdo. Foi verificado que a forca de
adesdo aumentou com o aumento do tamanho das particulas e com o aumento da velocidade
angular de press-on. A maioria dos valores obtidos para a distancia de separacdo efetiva
mantiveram-se constantes em relacdo a variacdo ao tamanho da particula e reduziram com o
aumento da forca de compressdo. Os valores da forca de adesdo experimentais foram
comparados com valores calculados por meio de modelos matematicos: teérico de Derjaguin-
Miller-Toporov, obtido por ajustes aos dados experimentais e por meio de planejamento
experimental. De forma geral, os valores resultantes dos trés modelos matematicos ndo se
aproximaram dos valores da forca de adesdo experimentais, possivelmente devido a

caracteristicas das particulas ndo avaliadas pelos modelos, como a deformacdo eléstica



conforme aumento das forcas de compresséo. Por fim, foi verificado a influéncia direta da
variacdo da velocidade angular de compressdo e do diametro médio das particulas na forca de
adesdo do leite em p6 em uma superficie de ago inox.

Palavras-chave: Forca de adesdo. Técnica centrifuga. Adesdo particula-superficie.

Forca de Compressao. Forca de Descompresséo.



ABSTRACT

The objective of this work was to evaluate the adhesion force between powdered milk
particles and stainless steel surface using centrifugal technique. For this purpose, the influence
of the particle size of the organic material and the compression speeds on the particle-
substrate adhesion force was investigated. In the tests, powdered milk particles were dispersed
under vacuum on the surface of the stainless steel disc. In the application of the centrifugal
technique is evaluated press-on and spin-off forces of the particles on the substrate surface.
For this, the press on were varied in 1000, 5500 and 10000 rpm and the spin off in 2000,
4000, 6000, 8000 and 10000 rpm. The diameter ranges studied for the powdered milk
particles were 20-40, 40-60 and 60-80 um. After applying press-on speeds, the powdered milk
particles adhered to the stainless steel surface were counted from images photographed by a
digital camera with microscope aid. Each image was analyzed using an image analyzer
software (Image-Pro Plus 6.0). Then, the discs returned to the centrifuge to apply the spin-off
for the different rotation speeds respecting the ascending order. After each rotational spin off
speeds, the number of remaining particles was counted. From the data obtained by the image
analysis it was possible to determine the adhesion force. The results showed that particles of
smaller average diameter tended to remain more adhered to the disk surface than particles of
larger average diameter. Increasing angular compression speeds increased particle adhesion to
the substrate surface. The milk powder obeyed a log-normal distribution of percentages of
adhered particles as a function of adhesion force, and thus it was possible to calculate the
geometric median of adhesion force. It was found that adhesion force increased with
increasing particle size and increasing press-on speeds. Most of the values obtained for the
distance effective separation remained constant in relation to the variation in particle size and
decreased with increasing compression strength. The values of experimental adhesion force
were compared with values calculated by mathematical models: theoretical Derjaguin-Miiller-
Toporov, obtained by adjustments to experimental data and by experimental planning. In
general, the values obtained by the three mathematical models did not approximate the values
of the experimental adhesion force, possibly due to particle characteristics not evaluated by
the models, such as elastic deformation as the compression forces increase. Finally, it was
verified the influence of the press on speeds and the average particle diameter on the adhesion
force of the powdered milk on a stainless steel surface.

Keywords: Adhesion force. Centrifugal technique. Particle-surface adhesion. Press on.

Spin off.
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1. INTRODUCAO

O estudo do fendbmeno da adesdo de particulas em superficies se tornou foco de
interesse de diferentes setores industriais desde que materiais particulados comecaram a ser
manipulados (GOODE et al., 2013). Estes estudos sdo fundamentais para processos
industriais que utilizam micro e nanoparticulas, tais como a industria alimenticia, a industria
farmacéutica, o transporte pneumético de materiais, a fabricacdo de semicondutores, a
formacéo de aerossol, e atividades como revestimento, impressao, polimento e limpeza.

Na indastria de alimentos, este fendmeno pode causar efeitos indesejaveis em
equipamentos e tubulagbes, como a formacdo de incrustacdes, obstru¢des e vazamentos,
resultando em perda de produto e consequentemente na reducdo da eficiéncia de produgéo
(ZAFAR et al., 2014).

A adesdo pode ser compreendida como um somatdrio de varias forcas da particula sob
uma superficie, como por exemplo, a forca de VVan der Waals que é predominante em casos de
adesdo de particulas de pequena granulometria, a forca eletrostatica que ocorre em particulas
eletricamente carregadas, e a forca de capilaridade presente em particulas que possuem
elevada umidade (STEWART, 1986).

A investigacdo da adesdo de particulas de alimentos em uma superficie pode ser
realizada por métodos experimentais e tedricos. Dentre os métodos experimentais, destacam-
se a técnica centrifuga, a técnica de microscopia de forca atdbmica, 0 método de separacao de
campo elétrico, o método de descolamento aerodindmico e o método de vibracdo
(FILLINGHAM et al., 2019).

Dentre estes métodos, a técnica centrifuga tem sido amplamente investigada para
medir a forca de adesdo entre particula e superficie por apresentar vantagens como, permitir a
determinacdo da forca de adesdo entre particulas de formas regulares e irregulares em
superficies lisas ou rugosas, e permitir a determinacdo da forca de adesdo através da
distribuicdo da forca adesiva dentro de um grupo grande de particulas (incluindo até 1000
particulas) sobre uma superficie em uma Gnica medida (BOEHME et al., 1962).

A técnica centrifuga consiste em comprimir ou remover particulas de uma superficie
através do aumento da rotacdo da centrifuga. Ao se analisar as particulas que se desprendem
da superficie apos cada aumento na velocidade de rotacdo da centrifuga, é possivel medir a
forca de adesdo aproximada entre uma particula em uma superficie (ERMIS et al., 2011). Esta

técnica é recomendada em situacbes em que se trabalha com particulas de pequena
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granulometria, pois as centrifugas podem ndo possuir velocidade suficiente para
descomprimir particulas aderidas de elevada granulometria (PETEAN e AGUIAR, 2015).

A quantificacdo da forca de adesdo entre uma particula e uma superficie é essencial
para o entendimento, controle e gerenciamento dos processos industriais (YOU e WAN,
2014). No entanto, mesmo com o elevado interesse de muitos pesquisadores, mais
investigacGes devem ser realizadas, por ser um fenbmeno que esta longe de ser plenamente
compreendido. Isso € decorrente da adesdo ser influenciada pelas caracteristicas fisico-
quimicas dos materais pulverulentos e dos substratos (superficie), como por exemplo, 0
tamanho, o formato e a rugosidade da particula, a composic¢éo da superficie e as condicbes
ambientais.

O leite em po € um produto lacteo de amplo consumo e apresenta problemas durante o
processo de secagem e armazenamento devido a sua natureza adesiva (RENNIE; CHEN;
MACKERETH, 1998). Logo, este estudo ira se concentrar em analisar e calcular as forcas de
adesdo entre particulas do leite em p6 e uma superficie de aco inoxidavel utilizando a técnica
centrifuga, investigando a influéncia do tamanho das particulas do leite em po e da velocidade
angular de compressdo na forca de adesdo particula-substrato. Além disso, os valores da forca
de adesd@o experimentais serdo comparados com valores calculados por modelo matemaético
tedrico (modelo de Derjaguin-Muller-Toporov), por modelo matematico obtido por
observagBes do comportamento da adesdo do leite em pd na superficie do ago inox e por
modelo matematico estatistico obtido por meio de planejamento experimental fatorial 2° com

3 repeticdes no ponto central.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Adesao

Muitos processos industriais sao afetados por interacGes particula-superficie, pois
materiais particulados ao passarem ou serem pressionados contra uma superficie acabam se
aderindo a mesma, acarretando em efeitos indesejaveis, como perdas de produtos e
incrustacdes ao longo do processo (BALACHANDRAN et al., 2012).

Particulas de pé aderem-se a superficies sélidas com elevada tenacidade, e mesmo
aplicando uma forca contraria sobre a mesma superficie, apenas algumas destas particulas
anteriormente aderidas serdo expulsas da superficie. Apesar deste fenbmeno normalmente
ocorrer em processos industriais, 0 mecanismo da adesdo e 0s aspectos quantitativos que
envolvem as interacdes particula-superficie ndo é extremamente claro (CORN, 1961a).

Dados experimentais de adesdo de particulas pequenas, na escala de micron, séo
escassos na literatura, portanto, é necessario avaliar diversos pardmetros que influenciam na
adesdo, como o tamanho e a forma das particulas, a rugosidade superficial, a umidade relativa
e a temperatura do ambiente, e a eletricidade estatica das particulas (CORN, 1961b).

O estudo da adesdo entre particulas de pé e a superficie de diferentes materiais é
relevante em diversas areas e processos tecnologicos, alimenticios e farmacéuticos, além de
estar diretamente relacionado com a poluicdo ambiental e com a higiene industrial. Nestes
processos industriais, a adesdo particula-particula ou particula-superficie pode causar efeitos
inconvenientes, como por exemplo, em um processo de filtracdo, a adesdo pode causar
depdsitos de material particulado no filtro, diminuindo a eficiéncia da operacdo. Outro
exemplo é no processo de encapsulamento, em que particulas de pé se aderem nas superficies
metalicas dos equipamentos afetando a qualidade do produto e o desempenho do préprio
equipamento (SALAZAR-BANDA et al., 2007).

A adesdo se baseia nas forcas superficiais dos materiais particulados que interagem
com os diferentes tipos de superficie. Logo, para se compreender este fendbmeno deve-se

avaliar a forca de adeséo envolvida entre particula e superficie.
2.2. Forca de Adeséao

A adesdo que ocorre entre um material particulado e uma determinada superficie é o
resultado de um somatdrio de forcas de Van der Waals, de forcas de capilaridade e de forcas

eletrostaticas. No entando, a contribui¢do de cada forca dentro deste somatorio depende das
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condi¢cBes do ambiente em que o sistema se encontra, e também das propriedades fisico-
quimicas da superficie e do material aderido. Logo, a forca de adesdo pode ser representada

pela equacéo descrita a seguir:
Foa = Fyaw + F¢ + Fes 1)

Em que F.q é a forca de ades&o total (N), Fyvqw € a forca de Van der Waals (N), Fc € a
forca capilar (N) e Fes € a forca eletrostética (N) (PETEAN e AGUIAR, 2015).

Como a forca de adesdo é resultado da contribuicdo da forca de Van de Waals, da
forca capilar e da forca eletrostatica, a reducdo de uma ou mais dessas forcas devido a
alteracdo das condicdes operacionais, pode reduzir este somatorio e assim minimizar a adesdo
da particula sobre a superficie. Desta forma, segundo Chai et al. (2014), é importante ter
conhecimento sobre todas as forgas envolvidas e como cada uma influencia no fenémeno de

adesdo, e ndo apenas saber a forca média de adesdo.
2.2.1. Forcas de Van der Waals

A forca de adesdo particula-particula, também chamada de forca de coesdo, e
particula-superficie usualmente ocorre devido as interagBes de Van der Waals. Esta forca é
predominante entre aglomerados secos e pos inertes que ndo apresentam ligaces quimicas.

Esta forca ocorre em moléculas apolares e surge devido ao movimento aleatorio e
rapido dos elétrons, que acabam produzindo areas com concentracdo de cargas transitorias
chamadas dipolos. Estes dipolos provocardo a polarizacdo de uma molécula vizinha, que
formara um dipolo induzido, produzindo forcas de atragdo, como ilustrado na Figura 2.1
(PETEAN e AGUIAR, 2015).

Figura 2.1 — Diagrama representativo da forga de Van der Waals.

Particula
++
+

Dipolos

Fonte: FAUSTINO, 2010.
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Segundo Krupp (1967), a diminuicdo da distancia que separa as superficies dos dois
materiais provoca o aumento da for¢a de Van der Waals, sendo que esta influéncia ocorre
apenas por alguns diametros moleculares de afastamento da superficie, até uma maior
distancia de separacdo em que esta forca se anula.

E dificil prever a adesdo de uma particula, devido a vérios fatores que influenciam este
fendmeno, como a rugosidade e a deformacdo da superficie aderente (KNOLL; KNOTT;
NIRSCHL, 2015). Os materiais apresentam superficies irregulares, e essa irregularidade é
denominada rugosidade. Na aproximacao entre dois corpos, 0 primeiro contato entre suas
superficies ocorre na rugosidade, conforme pode ser observado na Figura 2.2, sob um nivel

microscopico.

Figura 2.2 — Perfil da superficie microscopica de dois corpos no momento do contato.

Rugosidade

Fonte: FAUSTINO, 2010.

Neste sentido, a rugosidade, por exemplo, reduz a forca de adesdo, pois reduz a area
de contato entre dois corpos e consequentemente diminui a forca de Van der Waals (CHAI et
al., 2014).

Ap6s o contato inicial da particula com a superficie, a forca de Van der Waals
gradualmente deforma a superficie da particula a fim de minimizar a distancia de separacao
aumentando a area de contato entre as particulas até que as forcas de atracdo equilibrem as
forcas de resisténcia a deformacdo. A area de contato final e, consequentemente, a forca de
adesdo, é delimitada pela dureza dos materiais envolvidos. A forca de adesdo pode ser
aumentada em até quinze vezes em metais leves e cem vezes em plasticos devido o
achatamento das particulas (LAM e NEWTON, 1993).

Corn (1961a) demonstrou que a forca de VVan der Waals entre duas particulas esféricas
de diametros diferentes, d; e d,, pode ser determinada integrando as forcas entre todos 0s
pares de moléculas de uma particula esférica perto de uma superficie plana, representada pela

Equacdo (2):
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AD
Fyaw = —= (2)

1222

Em que:

Fvaw: forca de Van der Waals (N);

A: constante de Hamaker, que depende dos materiais envolvidos (J);

Zo. distancia de separacdo efetiva entre a superficie da particula e a superficie do
substrato (m);

D: média harménica dos diametros das esferas, expresso pela Equacéo (3):

_ dqidy

b= di+dy 3)
No caso em que o didmetro de uma das particulas em contato € muito maior que o

diametro da outra (d, >> d;), a equacao é ajustada para:

Ad
Fyaw =75 (4)

1222

Em que d, é o didmetro da particula maior.

As forcas de Van der Waals ocorrem com a interacdo de atomos ou moléculas nao
carregados, e até mesmo gases inertes, como hélio e argdnio que apresentam interacdes fracas
e de curto alcance devido estas interaces. E possivel perceber a existéncia dessa forca através
do fenbmeno de aderéncia de particulas, como ocorre, por exemplo, na agregacdo de pés finos
ou no caso da coagulacdo em dispersdes coloidais, mesmo na auséncia de forcas de repulséo.
Outros fendbmenos como atrito, tenséo superficial, viscosidade e coesdo também tem relacdo
com as forgas de Van der Waals (LEITE et al., 2012).

2.2.2. Forca de Capilaridade

A forca de capilaridade ocorre em casos em que moléculas liquidas encontram-se
adsorvidas na superficie dos materiais. Uma forca de atracdo entre o material particulado e a
superficie do substrato, chamada de ponte liquida, surge devido a tensao superficial do liquido
no espaco capilar no ponto de contato entre os materiais e devido a presséo de succao capilar,
conforme ilustrado na Figura 2.3 (NEWITT e CONWAY-JONES, 1958).
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Figura 2.3 — Forca de adesdo devido a um filme liquido.

Particula

Superficie Plana

Fonte: HINDS, 1998.

Em muitas situacbes, a forca capilar ira ocorrer dependendo da umidade entre os
corpos. Segundo Schubert (1981), materiais porosos e hidrofilicos contém umidade inserida
nos poros e assim podem construir pontes liquidas nas superficies aderidas. Outra fonte de
forca capilar é a umidade que se condensa na abertura entre 0s corpos em contato, e que se
inicia quando a umidade relativa do ar esta acima de 50%. Abaixo deste valor de umidade
relativa ndo existe a forca de capilaridade (ZIMON, 1982).

As propriedades das pontes liquidas variam de acordo com a quantidade de liquido
que esta presente na ligacdo. Existem trés estados de ligacdes liquidas, sdo elas: a pendular, a
capilar e a funicular, conforme ilustrado na Figura 2.4. Uma pequena quantidade de liquido
cria as pontes liquidas entre as particulas, chamada de estado pendular. Aumentando-se a
quantidade de liquidos, as pontes liquidas e alguns poros preenchidos com liquidos estdo
presentes, chamado de estado funicular. Por fim, o estado capilar ocorre quando todos os
poros estdo cheios de liquidos. Dentre estas, a etapa pendular é a que tem papel mais
significativo em situagdes tipicas de adesdo (RENNIE; CHEN; MACKERETH, 1998).

Figura 2.4 — Esquema das etapas da forca de capilaridade.

pontes liquidas

estdgio seco . / \

pendular funicular capilar

Fonte: BERNARDES, 2006 com modificagdes do autor.

Os efeitos da interacdo capilar devido a condensacdo de umidade dependem da
geometria da abertura entre os corpos em contato e das propriedades dos materiais, podendo
ser reduzida ou até mesmo eliminada em superficies rugosas. Em contrapartida, a forca desta

camada liquida pode ser cerca de 50 vezes maior que a forca de Van der Waals em superficies
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lisas. Além disso, quando a umidade relativa do ar do ambiente se encontra entre 65 e 80%, a
forca capilar domina a forca de adesdo (RENNIE; CHEN; MACKERETH, 1998).

2.2.3. Forca eletrostatica

As forgas eletrostaticas ocorrem quando dois solidos carregados eletricamente entram
em contato e podem ser observadas quando estes dois s6lidos sdo separados. Dois corpos
carregados eletrostaticamente com o mesmo tipo de carga repelem-se entre si, porém dois
carregados com cargas opostas se atraem (KNOLL; KNOTT; NIRSCHL, 2015). Estas forcas
tem maior intensidade entre dois solidos compostos por materiais condutores do que néo
condutores (RENNIE; CHEN; MACKERETH, 1998).

No fendmeno de adesdo, de acordo com Rumpf (1977), a forga eletrostatica é cerca de
dez vezes menor que a forca de Van de Waals. Quando uma particula é comprimida contra
uma superficie a forca de Van der Waals aumenta ainda mais, cerca de cinco vezes. Por
consequéncia esta forga torna-se cerca de 50 vezes maior que a forca eletrostatica tornando a
mesma muito pequena para influenciar significativamente a forca de adesdo medida apos
fornecimento de forca externa (PETEAN e AGUIAR, 2015).

2.3. Leite em po

O leite em p6 é amplamente utilizado como insumo pela industria alimenticia, além de
ser um produto consumido pela populagdo, por se tratar de um produto lacteo facil de usar e
por poder ser armazenado por um longo periodo a temperatura ambiente. A composicao do
leite em pd sofre modificacbes dependendo das condicBes do processo a que ele foi
submetido. Estas modificacdes podem ser de natureza quimica, como por exemplo,
desnaturacdo de proteinas, ou de natureza fisica, como por exemplo, cristalizacdo da lactose e
mudangas na viscosidade (PUGLIESE et al., 2016).

A producdo do leite em p6 consiste na secagem do leite in natura. Para isto, o fluxo de
leite liquido deve ser inicialmente atomizado, e em seguida exposto a um fluxo intenso de ar
Ou gas quente em uma camara de secagem. Quando as goticulas de leite e o ar entram em
contato, ocorre a evaporagdo da dgua presente nas goticulas até que o teor de umidade se torne
muito baixo para se difundir através da superficie da gota seca. O ar que entra no secador é
previamente filtrado e posteriormente aquecido a uma temperatura que varia entre 150 e

220°C. O po seco é recuperado com auxilio de um ciclone ou de um filtro (RIBEIRO Jr e
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ANDRADE, 2004; KESHANI et al., 2015). Na Figura 2.5 é ilustrado um esquema reduzido

deste processamento com as operagdes unitarias envolvidas.

Figura 2.5 — Esquema simplificado do processo de secagem do leite.

_Leite

[ Saida do ar para

\ // atmosfera
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4o ar @)(Cj—\ de ar ?7 <O‘:|

Ventilador t]

I

Atomizador

= |
/_L Ji ! Exaustor

| | Ciclone
! Coletor

Secador \

Spray Drying \
o /

v

Produto Seco

Fonte: o autor.

O spray dryer é o equipamento mais utilizado na producéao de leite em p0, pois é uma
operacao facil de ser controlada, a secagem ocorre de forma continua, possui rapido tempo de
resposta e permite que se produzam pds com tamanho e umidade especificos. Porém, uma das
grandes desvantagens desta técnica € a deposicdo de particulas secas nas paredes do
equipamento, acarretando em perdas e em ma qualidade do produto final devido a degradacéo
das particulas aderidas. Devido a isto, a adesdo de particulas em secadores tem se tornado
alvo de estudos. Além de estudos mais aprofundados a respeito do tamanho e projeto dos
secadores, as propriedades das paredes dos equipamentos também vém sendo analisadas
devido o papel significativo na adesdo de particulas (KESHANI et al., 2015).

Existem relatos de caracterizacdo da viscosidade do pdé com o intuito de reduzir a
adesdo de lacteos em secadores, porém € necessario incluir mais variaveis nesta analise, como

massa da particula, umidade, velocidade de impacto entre outros (WALMSLEY et al., 2014).

2.3.1. Adesédo na industria lactea

Em plantas de processamento de alimentos existe uma grande preocupacdo quanto a
depdsitos incrustantes. Insumos e matérias primas podem se acumular, por exemplo, em
superficies de trocadores de calor e de secadores, e caso ndo sejam removidos causardo

limitagdes na producdo como diminuicdo de transferéncia de calor, redugdo do fluxo de
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produto, desvios na consisténcia e qualidade do produto, afetando inclusive a seguranca
alimentar do produto (PUGLIESE et al., 2016).

O transporte e 0 processamento de alimentos precisam ser conduzidos com cuidado e
bem regulado. InUmeras s@o as possibilidades de o produto ser danificado, seja por exemplo,
pela proliferacdo de bactérias, entre outros problemas. Desta forma, a aplicacdo do ago
inoxidavel (ou aco inox) tem se tornado a cada dia uma solucdo para tais problemas na
industria de alimentos. Os agos inoxidaveis sao ligas de ferro (Fe), carbono (C) e cromo (Cr),
com um minimo de 10,5% de cromo. Outros elementos metalicos podem integrar estas ligas,
mas 0 cromo é considerado o elemento mais importante porque € o elemento responsavel pela
elevada resisténcia a corroso dos agos inoxidaveis (CARBO, 2008).

Na industria de alimentos, setores como laticinios, cervejarias e processamento de
sucos sao ambientes em que predominam 0s agos inoxidaveis, por além da resisténcia a
corrosao, sao considerados inertes, possuem uma superficie lisa (baixa rugosidade) e pouco
porosa, o que dificulta a aderéncia de substancias e facilita a limpeza. Em consequéncia disso,
€ um material que mesmo em contato prolongado com alimentos e bebidas, ndo altera sabor,
cor e aroma, fazendo com que permaneca a integridade do produto (OLIVEIRA, 2016).

No processanto de produtos lacteos, a incrustacdo € resultado da adesdo de
componentes do produto e das variaveis do processo e deve ser estudado, pois € um problema
dispendioso para este segmento industrial (GOODE et al., 2013). Para quantificar e
caracterizar as forcas de adesdo de materiais particulados, como o leite em p0, muitas técnicas

descritas na literatura podem ser aplicadas.
2.4. Métodos para medir forca de adesao

Apesar de avangos tedricos, ainda é dificil prever o comportamento de adesdo de
particulas, pois a mesma depende de varios fatores, como por exemplo, a rugosidade da
superficie, a deformacdo das particulas e dos materiais que estdo em contato. Varias
configuracdes experimentais tém sido desenvolvidas e estudadas para quantificar tal forca,
como por exemplo, a microscopia de forma atbmica, 0 método de separacdo de campo
elétrico, 0 método de descolamento aerodindmico, o método de vibracdo e a técnica centrifuga
(ZAFAR et al., 2014; KNOLL; KNOTT; NIRSCHL, 2015). Dentre estas técnicas, nao é
possivel encontrar uma técnica universal que compreenda todos os materiais devido a ampla
diversidade e geometrias existentes (OLAH e VANCSO, 2005).

Cada técnica experimental para se medir a for¢ca de adesdo produz medidas diferentes

devido ao mecanismo envolvido no método. Fatores como formato da particula, rugosidade
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da superficie e variacBes na geometria de contato influenciam na medicdo, e com isso é
necessario um namero suficiente de medicOes para se obter resultados confiaveis (ZAFAR et
al., 2014).

Normalmente, a microscopia de forca atdmica é utilizada apenas para medir forca de
adesdo entre particulas. Esta técnica ndo é a mais indicada para avaliar a adesdo entre uma
particula e uma superficie, pois avaliaria apenas uma particula em contato com a superficie ao
mesmo tempo ( LEITE, 2002; NGUYEN et al., 2010).

O método de deslocamento eletrostatico utiliza campos elétricos para remover
particulas de uma superficie, porém esta técnica s6 se aplica para particulas condutoras
(MALEKIAN et al., 2018).

O método aerodindmico consiste em aplicar uma corrente de gas em uma superficie
impregnada por particulas e analisar o seu desprendimento, porém colisdes entre as particulas
podem ocorrer e comprometer a medicdo devido a proximidade das particulas
FILLINGHAM et al., 2019).

O método de vibracdo utiliza uma tensao sinusoidal alterada para separar particulas,
porém a forca de adesdo pode ser intensificada por este método devido ao achatamento das
particulas (ZAFAR et al., 2014).

Na técnica centrifuga, a particula e o substrato sdo submetidos a diversas velocidades
de rotacdo. Apds cada teste experimental, a quantidade de particulas é analisada para realizar
o célculo da forca de adesdo, que sera estimada através da mediana da forca de adesdo que € a
forca de adeséao correspondente a 50% das particulas aderidas (ERMIS et al., 2011).

Alem dos métodos experimentais, varias teorias tém sido desenvolvidas para estimar a
forca de adesdo. No entanto, em muitos casos, os modelos tedricos implicam erros na
determinacéo da forca de adesdo por se limitarem a condi¢des e a materiais especificos, ou em
alguns casos, por utilizarem consideracBes inadequadas em sua elaboracdo e, por
consequéncia, acabam ndo representando o comportamento de adesdo. A estimativa da area
de contato é um exemplo, pois geralmente utiliza-se uma peca esférica para estima-la, no
entanto, existem varios formatos de particulas, o que dificulta o célculo da éarea e
consequentemente o calculo da adesdo. Outro exemplo é a variagdo na aspereza da superficie
das particulas, parametro que geralmente néo é considerado, e que torna a previsao teorica da
forca de adesdo praticamente impossivel. Além destes exemplos, os modelos tedricos tendem
a considerar apenas particulas mono dispersas, e ndo consideram a distribuicdo do tamanho
das particulas (NGUYEN et al., 2010).
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2.4.1. Técnica centrifuga

A técnica centrifuga tem sido amplamente utilizada para célculo da forga de adesdo
particula-superficie por fornecer uma ampla quantidade de informac6es sobre a adesdo de
varios pos e materiais particulados. A variacdo na velocidade de rotacdo de uma centrifuga
resulta em variacdo na forca centrifuga aplicada sobre as particulas. Com isso, é possivel
medir a for¢a de adesdo entre uma particula e um substrato analisando a descompresséo que
ocorre durante um aumento gradativo da velocidade de rotacdo (RENNIE; CHEN;
MACKERETH, 1998).

Esta técnica pode ser aplicada para medir a adesdo de particulas orgénicas ou
inorganicas em superficies com formatos regulares ou irregulares (PETEAN e AGUIAR,
2015).

A forca centrifuga € a base desta técnica, uma vez que a forca de adesédo é obtida por
meio da observacdo do desprendimento de particulas de uma superficie plana. A técnica
centrifuga baseia-se no principio que a resultante da forca de rotacdo excedera a forca de
adesdo existente entre a particula e a superficie acima de uma velocidade centrifuga critica. A

forca centrifuga pode ser calculada pela seguinte equacéo:
Fren = m.d.w? (5)

Em que:

Feen € a forca centrifuga (N);

m é a massa da particula do material pulverulento (kg);

w é a velocidade angular (rad s™);

dc é a distancia entre a amostra e o centro do rotor da centrifuga (m).

Assume-se que a forca de adesdo (Fyq) € igual a forca centrifuga em magnitude, porém

com o sinal oposto, logo:

Faa = —Feen (6)
E, portanto:
Fpq = m.d, w3 (7

Em que w,; é a velocidade angular necessaria para a descompressdo (rad s™)
(SALAZAR-BANDA et al., 2007).
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A técnica centrifuga descrita por Podczeck e Newton (1995), mostra que duas forgas
centrifugas aplicadas devem ser diferenciadas:

- Forca de press-on: aplicada para aumentar o contato entre as particulas e a superficie
do substrato. A superficie do substrato com material pulverulento disperso é posicionada em
um tubo adaptado a centrifuga, para que a for¢a centrifuga possa atuar primeiramente sobre as
particulas e apos sobre a superficie.

- Forca de spin-off: aplicada para separar as particulas aderidas a superficie do
substrato. A superficie do substrato com material pulverulento aderido é posicionada em um
tubo adaptado a centrifuga, para que a forca centrifuga possa atuar primeiramente nas
superficies e apds sobre as particulas.

A figura a seguir ilustra o efeito das forcas centrifugas de compressédo (press-on) e de

descompressao (spin-off) de um material particulado em uma superficie.

Figura 2.6 - Diagrama da forca de press-on e de spin-off de uma particula aderida a um

substrato.

Test disk
Particle

Press-on
-—

Spin-off

Fonte: PETEAN e AGUIAR, 2015

Dentre as vantagens da técnica centrifuga, a principal é que durante um UGnico
experimento é possivel avaliar a interacdo de um nimero relativamente grande de particulas
de po interagindo com o substrato, gerando um valor estatisticamente mais representativo. A
desvantagem desta técnica é que as centrifugas possuem velocidade de rotacdo maxima
limitada, restringindo o uso do método para particulas maiores que alguns microns (um), uma
vez que as centrifugas ndo possuirdo velocidade suficiente para descomprimir particulas
aderidas de maior tamanho (PETEAN e AGUIAR, 2015).

Na literatura encontra-se trabalhos que investigaram a forca de adesdo de diferentes
materiais pulverulentos em diversos substratos utilizando a técnica centrifuga, expressos na

Tabela 2.1, com os tamanhos da particula e velocidade angular de compresséo utilizados.
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Tabela 2.1. — Dados da forca de adesdo de diferentes materiais pulverulentos dispersos em
diferentes substratos, e suas condi¢cdes operacionais.

Material Tamanho da Velocidade Forca de
Substrato particula angular de adeséo x10° Referéncia
pulverulento x
(um) compressdo (rpm) (N)
Folheado de sal 63-125 300 - 4000 05-900  ERMISetal, (2011)
madeira
Amido 32-45 0,719 - 3,242
. Lactose 0,237 - 0,736 LAM e NEWTON,
Ago Inox Carbonato de 3000 - 17000 1991
PO 45 - 56 0,116 - 0,444
calcio
Amld_o pré- 0,56
gelatinoso
Aco inox Lactose 32-45 NI 0,99 PODCZECK, 1999
monohidratada
Carbgngto de 1.30
calcio
Lactose
Aluminio monohidratada SRR NI 062-5,04 PODClegg:AIf etal.,
Salmeterol 15-160 0,58 -7,84
Concentrado
Aco inox fosftico 947 1000 0.219-0,594 SALﬁfﬁRégéNDA
Polvilho doce 0,078 - 0,332 B
A”;]'ifﬁode 10-35 0,067
. . SHIMADA et al.,
Vidro Amido de 18 - 60 NI 0,189 2002
batata
Lactose 5-80 0,038
Membrana de Fuligem 0,023 -0,147
. Carvao 11,1-29 1000 - 5000 ALMEIDA, 2013
éster-celulose . 0,023-0,164
ativado
él\gfenrj—t():ﬁz?ogg Concentrado 0,039-0,650
h .- 977 500 - 1500 FAUSTINO, 2010
Filtro de papel fosfatico
0,037-7,3
de celulose
Concentrado
- 0,066-0,553
Aco inox E’;{?;‘r‘:g 10 - 31 1000 - 10000 FEL'CEOTOE' etal.,
- 0,085-0,734
dolomitico
Concentrado
Aco inox fosfético 0,060-0,622
Polvilho doce g 53 1000 - 10000 00770807 rey 1cETTI, 2008
Concentrado 0.096-0.640
Vidro fosfatico ! !
Polvilho doce 0,119-1,534
Membrana de 0,034-0,625
éster-celulose
Particulas Celulose PETEAN e
- . Lo 9-60 1000 - 5000
comprimidas  microcristalina 0,031-0,962 AGUIAR, 2015
de celulose

microcristalina

*NI: ndo informado.

No trabalho de Ermis et al. (2011), o célculo da forca de adesdo para pariculas de sal

em substrato de folheado de madeira foi realizado avaliando a contribuigcdo das caracteristicas

fisicas da particula, como tamanho, forma e densidade. A forca de adeséo entre as particulas
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do material pulverulento e a superficie do substrato aumentou com o aumento do tamanho da
particula e com o0 aumento da velocidade angular de compressao.

Lam e Newton (1991), investigaram a forca de adeséo de particulas de amido 1500, de
lactose secas em spray dryer e de carbonato de calcio em substrato de aco inoxidavel por
meio do célculo da mediana da forca de adesdo. Em todos os casos, 0 aumento na forca de
adesdo foi diretamente proporcional a forca aplicada as particulas (velocidade angular de
compressdo). A forca de aderéncia seguiu a seguinte ordem: Amido > Lactose > Carbonato de
calcio. E Lam e Newton (1992), concluiram para 0os mesmos materiais pulverulentos e mesmo
substrato que 0 aumento do tamanho das particulas aumentou a for¢a de adeséo.

No trabalho de Podczeck (1999), foi estudado a forca de adesdo dos materiais
pulverulentos amido pré-gelatinoso, lactose monohidratada e carbonato de calcio em substrato
de aco inoxidavel. A superficie do substrato foi revestida com nitreto de cromo, carbono,
carboneto de cromo e plasma-cromo para avaliar a influéncia da rugosidade. O revestimento
de carbono reduziu a forca de adesd@o, no entanto, os revestimentos de metais reduziram
significativamente a adesdo das particulas em po.

Podczeck et al. (1994), investigaram a forca de adesdo entre particulas de lactose
hidratada e salmeterol. Para ambos materiais pulverulentos, a relacdo entre a forca de
compressdo e a forca mediana de adesdo dependeram das caracteristicas das particulas, como
tamanho, formato e morfologia de sua superficie. Foi avaliado a distancia de separacgdo efetiva
entre particulas e a superficie do substrato, a qual diminuiu com o aumento da forca de
compressdo e com 0 aumento do tamanho do tamanho das particulas para os dois materiais
pulverulentos.

Na pesquisa de Salazar-Banda et al. (2007), foi estudado a influéncia do tamanho da
particula dos materiais pulverulentos concentrado fosfatico e polvilho doce na forca de adeséo
particula-superficie no substrato de a¢co inox, que mostrou que para ambos materiais a forca
de adesdo aumentou linearmente com o tamanho da particula, sugerindo que a forga de Van
der Waals predominaram no processo de adesao.

Shimada et al. (2002), avaliaram a forca de adesdo particula-superficie utilizando
substrato de vidro. Dos trés pds organicos utilizados, a forca de adesdo seguiu a seguinte
ordem: amido de milho > amido de batata > lactose. A lactose apresentou adesividade
especialmente fraca na superficie de vidro em comparagdo com 0s outros pos, provavelmente
devido a diferenca no tamanho, na forma e no teor de umidade das particulas. Também ¢é
possivel que a falta de adesividade possa ter relacdo com a eletrificacdo do pd. Neste trabalho,

o diametro e a distribuicdo das particulas claramente influenciaram na forca de adesao.
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Almeida (2013), trabalharam na determinacédo da forca de ades&o entre os materiais
particulados fuligem e carvdo ativado em substrato de membrana de éster-celulose, para
avaliar a variacdo a porosidade de um substrato de origem organica. O desprendimento das
particulas dependeu diretamente de seu didmetro médio e da velocidade angular de
desprendimento. E as superficies com porosidades menores forneceram forcas de adeséo
maiores.

Faustino (2010), investigou a influéncia na forca de adesdo de concentrado fosfatico
variando o material do substrato de origem organica: membrana de éster-celulose e filtro de
papel de celulose. A forga de adeséo entre o material pulverulento e os dois meios filtrantes
como substratos apresentou comportamento linear com o didmetro das particulas e aumentou
com o aumento da velocidade angular de compressdo. O filtro de papel de celulose apresentou
menor valor de rugosidade e maiores valores de forca de adesdo, logo, a forca de adesédo
aumentou quanto menos rugosa foi a superficie do substrato.

Na pesquisa de Felicetti et al. (2008), a forca de adesdo entre particulas de materiais
pulverulentos inorganicos e uma superficie de a¢o inoxidavel aumentou com o aumento do
tamanho da particula e com o aumento da velocidade de compressdo. Foi estudado a distancia
de separagdo efetiva entre a particula e a superficie do substrato, que apresentou valores
menores para as particulas de calcério dolomitico do que as particulas de concentrado
fosfatico. Logo, foi constatado que quanto maior a forca de adesdo, menor o valor da distancia
de separacdo efetiva. Em Felicetti (2008), foi comparado a adesdo entre um material
pulverulento inorganico (concentrado fosfatico) e organico (polvilho doce) em diferentes
substratos (aco inox e vidro). A forca de adesdo para os materiais pulverulentos e para os
substratos apresentou comportamento linear com o didmetro das particulas, e aumentou com o
aumento da velocidade angular de compressdo. O material organico apresentou maior
aderéncia nas duas superficies avaliadas quando comparada com o material inorganico. A
forca de adesdo entre as diferentes superficies apresentou a seguinte ordem: vidro > aco
inoxidavel.

No trabalho de Petean e Aguiar (2015), foi avaliado a adesdo particula-superficie entre
materiais de compostos iguais. A forca de adesdo entre o material pulverulento (celulose
microcristalina) e os dois substratos (membrana de éster-celulose e particulas comprimidas de
celulose microcristalina) aumentou linearmente com o aumento do tamanho das particulas do
material pulverulento, sugerindo que as interagdes de ades&o envolvidas no estudo foram

governadas pela forca de Van der Waals. O substrato de particulas comprimidas de celulose
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microcristalina apresentou forca de adesdo maior que o substrato de membrana de éster-

celulose, provavelmente devido a diferenca de rugosidade entre as superficies.

2.5. Modelo teorico da forca de adesdo — Modelo de Derjaguin-Muller-Toporov
(DMT)

Na literatura encontra-se diversos modelos mecanicos que tentam avaliar o contato
entre particulas e superficies, denominados como modelos para corpos elésticos, uma vez que
desprezam o contato plastico entre as particulas e assumem somente o contato elastico
(JOHNSON; KENDALL; ROBERTS, 1971; DERJAGUIN; MULLER; TOPOROV, 1975;
MAUGIS, 1996). Tais modelos, como o modelo de Derjaguin-Miller-Toporov (DMT),
estudam a interacdo entre uma esfera perfeita e uma superficie plana totalmente lisa, e 0
contato entre duas particulas esféricas. O modelo de DMT é valido para a atragcdo entre
particulas devido as forcas de Van der Waals, sendo aplicavel para sistemas com baixa adesao
e raios pequenos.

A teoria do modelo de DMT considera que o contato entre uma esfera cilindrica com
uma superficie plana e rigida, na auséncia de forca de compressdo, ocorre somente na
superficie da esfera, ndo ocorrendo deformacdo. No entanto, se uma esfera for comprimida
contra uma superficie plana com uma forca F, irda ocorrer uma deformacdo em sua

extremidade (8), como mostrado na Figura 2.7.

Figura 2.7 — Contato entre uma esfera elastica (1) e uma superficie plana (2).

Fonte: LEITE, 2002 com modificagGes.

Além da forca externa F, também é considerado as forgas que agem entre a esfera e a
superficie plana fora da regido de contato, as quais produzem uma éarea finita de contato.
Neste caso, quando uma forga externa for aplicada, a area de contato ira aumentar. A Equacéo
(8) apresenta equacéo para calculo da forca de adesdo pelo modelo de DMT.
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Fuq = 2mRW 8)

Em que:

R: raio médio da particula (m);

W: trabalho de adeso por unidade de &rea (J m™? ou N m™).

Quando as particulas esféricas e a superficie plana s@o de materiais diferentes, o

trabalho de ades&o pode ser calculado pela Equagéo (9).
W=yi+v2—712 )

Em que y; e v, sdo as tensdes superficiais dos meios 1 e 2, respectivamente € y1, € a
média harménica das tensdes superficiais da interface dos meios 1 e 2 (AHRENS et al.,
2005).

A tensdo superficial da interface pode ser calculada utilizando a regra de Antonow’s,

descrita por Adamson (1990), conforme mostrado na Equagéo (10).

Y12 = lv1 — 72l (10)

De acordo com Wu (1985), no caso em que uma interface for formada entre duas
superficies individuais, o trabalho de adesdo ira consistir da reducdo da Energia Livre de
Gibbs por unidade de area.

Apresentada a revisdo bibliografica, no proximo capitulo sera descrito materiais e
métodos utilizados para atingir a finalidade do trabalho de avaliar a forca de adesdo entre

particulas de leite em pd e substrato de aco inoxidavel pela técnica centrifuga.
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1. MATERIAIS

O material pulverulento utilizado neste estudo foi leite em pd (Nestle®)
comercialmente adquirido no varejo da cidade de Laranjeiras do Sul/PR.

Discos de aco inox foram utilizados como substrato para avaliagdo da adesdo das
particulas de leite em p6. Os discos de aco inox foram fabricados por empresa metaldrgica na
cidade de Toledo/PR, com diametro de 22,23 mm e espessura de 4,95 mm. Tubos com
adaptadores em aco inoxidavel foram utilizados para acomodar os discos de inox (discos de
prova), conforme ilustrado na Figura 3.1. Os tubos de inox tinham as dimensdes do slot da
centrifuga utilizada neste estudo, a fim de minimizar impactos no disco de prova durante a

centrifugacdo.

Figura 3.1. — Tubo e adaptador para acomodacao do disco de prova na centrifuga.

Disco de
Acgo Adaptador

Fonte: FELICETTI, 2008.

3.1.1. Equipamentos

O médulo experimental utilizado para a realizacdo dos experimentos era composto por
conjunto dispersor de particulas, bomba de vacuo, centrifuga, microscépio e computador com
software analisador de imagens (Image Pro Plus 6.0).

O modulo de disperséo de particulas foi construido na oficina da Universidade Federal
de S&o Carlos — UFSCAR na cidade de S&o Carlos/SP. Bomba de vacuo (Profield) foi
acoplada ao médulo dispersor de particulas para formacgédo de vacuo no interior do mesmo a
fim de evitar aglomerados de particulas, e consequentemente evitar a ocorréncia de erros na
contagem de particulas pelo analisador de imagens. A Figura 3.2 ilustra o conjunto dispersor

de particulas e a bomba de vacuo.
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Figura 3.2 — Conjunto camara de dispersao e bomba de vacuo.

Fonte: o autor.

Nos ensaios experimentais foi utilizada centrifuga de bancada (marca Hettich, modelo
Rotina 380) que possui velocidade méxima de rotagdo de 10000 rpm. A Figura 3.3 ilustra a

referida centrifuga de bancada.

Figura 3.3 — Centrifuga marca Hettich, modelo Rotina 380.

Fonte: o autor.

O microscépio (marca Olympus, modelo SZ51, oculares WHSZ10X-H/22) foi
utilizado para melhor visualizacdo e analise da dispersdo das particulas na superficie dos
discos. O microscopio foi ajustado para uma ampliacdo de 40 vezes. Juntamente ao
microscopio foi acoplado suporte para posicionar camera digital com especificacfes de 13

mega pixels. A Figura 3.4 ilustra o conjunto microscopio e camera digital.

Figura 3.4 — Conjunto microscopio/camera para a captura de imagens.

Fonte: o autor.
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Apbs captura das imagens, o software Image Pro Plus 6.0 foi utilizado para realizar o
processamento e a analise das imagens obtidas pelo microscopio.

3.2. METODOS
3.2.1. Caracterizacao do leite em pé

O leite em po foi caracterizado quanto a densidade real, a morfologia e a distribui¢do

granulométrica, conforme procedimentos descritos a seguir.
3.2.1.1. Determinacéo da Densidade

Para a determinacdo da densidade real do leite em pd, colocou-se amostra em um
recipiente de aluminio de volume 10 mL e aferiu-se a massa utilizando balanca analitica
(Gehaka, modelo AG200). Em seguida, o recipiente foi colocado no equipamento Picndmetro
de gas Helio (Micromeritics, modelo AccuPyc 1330) para ser determinada a densidade real do
leite em p0. As condicBes ambientais de temperatura e umidade relativa no eram 22+2 °C e
aproximadamente 40%, respectivamente. A andlise foi realizada no laboratério de Recursos
Analiticos e de Calibracdo — LRAC da Faculdade de Engenharia Quimica — UNICAMP.

3.2.1.2. Morfologia

A avaliacdo da morfologia das particulas de leite em p6 foi realizada em um
Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) (marca LEO, modelo LEO 440i). Inicialmente
foi necessario preparar as amostras, que consistiu em fixa-las em porta-amostras especificos
com fita adesiva dupla face de carbono. Para aumentar a condutividade da superficie da
amostra, as mesmas foram recobertas com uma fina camada do metal Au (ouro) por meio do
processo de evaporacao “Sputtering”. Utilizou-se equipamento para recobrimento metalico
(marca EMITECH, modelo K450) e detector de elétrons secundarios para obtencdo das
micrografias. As condi¢des ambientais de temperatura e umidade relativa no laborat6rio eram
22+2 °C e aproximadamente 50%, respectivamente. A analise foi realizada no Laboratorio de

Recursos Analiticos e de Calibracdo da Faculdade de Engenharia Quimica — UNICAMP.
3.2.1.3. Distribuicéo Granulométrica

A distribuicdo granulométrica do leite em p6 foi obtida pelo equipamento Analisador

de tamanho de particulas por difracdo a Laser Mastersizer (marca Malvern, modelo
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MAZ3000). A faixa de anélise foi de 0,01 a 3500 micrémetros. Foram obtidas 10 leituras para
cada amostra. A analise de distribuicdo granulométrica foi realizada no Laboratdrio de
Recursos Analiticos e de Calibracdo da Faculdade de Engenharia Quimica — UNICAMP.

3.2.2. Tratamento dos discos

Os discos de ago inox foram previamente tratados para minimizar rugosidades nas
superficies. Para o preparo das superficies, os substratos foram submetidos a um processo de
polimento metalografico. Este processo consistiu em submeter as superficies de interesse a
lixamentos e polimentos sucessivos utilizando abrasivos especiais. As superficies foram
lixadas utilizando uma sequéncia de lixas d’agua de granulometria 80, 120, 220, 320, 400,
600, 1000, 1200, 1500 e 2000, colocadas sobre um suporte inclinado com fluxo constante de
agua sobre a superficie das mesmas. O sentido de lixamento foi alterado em 90° entre cada
troca de lixa. Apos, os substratos foram polidos utilizando uma politriz metalografica. Nesta
etapa a superficie de interesse foi levemente pressionada contra um feltro rotativo e embebida
em solucdo de alumina (Teclago, Al,O3) dispersa em agua. Foram utilizadas aluminas de
granulometria 1 pm, 0,5 pm e 0,3 um (Teclago), respectivamente. Para retirada do abrasivo
do ultimo polimento, a amostra foi lavada com alcool etilico hidratado 92,8 INPM e
submetida a secagem sob fluxo de ar quente. O procedimento de preparo dos discos foi
realizado no IFSC — Instituto Federal de Santa Catarina, campus Xanxeré.

3.2.3. Ensaios experimentais para medir a forca de adesao
3.2.3.1. Disperséo das particulas de leite em p6 na superficie do disco de aco inox

Apds o tratamento descrito no item acima, as particulas de leite em p6 foram dispostas
sob o disco de prova com o auxilio do conjunto dispersor de p6 e bomba de vacuo (Figura
3.2). O dispersor de particulas foi operado sob vacuo para dispersar uniformemente as
particulas de leite em p6 sobre a superficie do disco de prova e para evitar a aglomeracéo de
particulas sobre o disco, minimizando erros na contagem das particulas e no calculo de
adesdo, uma vez que aglomerados tem comportamento diferente de particulas.

A umidade relativa do ar do laboratorio foi controlada e mantida abaixo de 50% para
evitar a formacdo de aglomerados e para evitar que a forca de capilaridade influenciasse nos
experimentos. O controle da umidade relativa do ar foi realizado utilizando aparelho de ar
condicionado, mantendo a temperatura do ar entre 15 a 20 °C. O monitoramento da umidade
relativa do ar do laboratorio foi realizado por meio de um termo-higrometro. As particulas de
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leite em pd foram armazenadas em dessecador com silica gel, para minimizar a variacdo de

umidade.
3.2.3.2. Compressao e descompressdo das particulas na superficie do disco

Ap0s controle da umidade relativa do ar abaixo de 50% e da dispersdo uniforme das
particulas do leite em p6 sobre a superficie do disco de prova, o disco foi acomodado no
adaptador e no tubo (Figura 3.1), e o conjunto foi colocado na centrifuga (Figura 3.3). O disco
foi disposto no equipamento de forma que a forca centrifuga comprimisse as particulas sobre
a superficie. Esta forca de compresséo, também denominada de press-on foi aplicada sobre o
disco de prova nas velocidades de rotagdo de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Depois da compressdao das particulas, os discos de prova foram levados ao
microscopio para a captura de imagens da dispersdao das particulas do leite em p6 na
superficie do disco utilizando camera digital (Figura 3.4). Estas imagens foram transferidas
para o software analisador de imagens para realizacdo da contagem de particulas aderidas no
disco em 3 faixas de didmetro diferentes: 20 - 40 pum, de 40 - 60 pum e 60 - 80 pm.

Em seguida, os discos foram levados novamente a centrifuga, porém em posicao
invertida da etapa de press-on, para a realiza¢do do desprendimento das particulas de leite em
po (spin-off). As velocidades de rotacdo aplicadas sobre os discos para o spin-off foram de
2000, 4000, 6000, 8000 e 10000 rpm respeitando a ordem crescente. Entre os intervalos de
cada aplicacdo de velocidade de descompressdo, os discos foram analisados no microscopio e
as imagens foram capturadas pela camera digital (Figura 3.4). O tempo de aplicacdo das
forcas de compressdo (press-on) foi de um minuto para cada velocidade angular testada. O
tempo de um minuto foi considerado a partir do momento em que a centrifuga atingiu a
velocidade angular desejada. Este mesmo tempo (1 minuto) foi utilizado na descompresséo
(spin-off) do leite em pd para as diferentes velocidades.

Ap0s captura das imagens, o software Image Pro Plus 6.0 foi utilizado para realizar o
processamento e a analise das imagens ampliadas. Inicialmente o programa foi calibrado para
analisar imagens ampliadas 40 vezes. Depois de calibrado, as imagens foram inseridas no
programa computacional uma a uma e as particulas foram sendo contadas de acordo com as
faixas de diametro médio pré-definidas (20 a 80 pum). Em cada imagem, o programa
identificava e enumerava as particulas aderidas e desprendidas, além de fornecer o diametro
médio e a area de cada particula, que posteriormente serd utilizada no célculo da forca de
adesdo. Um exemplo de uma das imagens analisadas no software Image Pro Plus 6.0 é

ilustrada na Figura 3.5.
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Figura 3.5 — Analise de imagem pelo software Image Pro Plus 6.0.
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Fonte: o autor.
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3.2.4. Determinacdo da massa média das particulas aderidas na superficie do

disco

O célculo da massa das particulas do material pulverulento aderidas na superficie do

disco de aco inox foi realizado utilizando a Equacdo (11).
m = ppVp (11)

Em que pp é a massa especifica do leite em p6 (kg m™) e Vp é 0 volume médio das
particulas de leite em p6 (m®). O volume das particulas foi determinado utilizando a equacéo
de célculo de volume da esfera (Equacéo 12).

amr (12)

VP = 3

Em que rp é 0 raio médio da particula (m). O raio médio foi obtido por meio da média

dos didmetros das particulas, fornecidos pelo analisador de imagem (Image-Pro Plus 6.0).
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3.2.5. Calculo da forga de adeséo

Ap0s determinar a massa média das particulas do material pulverulento, foi realizado
o calculo da forca de adesdo entre a superficie de aco inoxidavel e a particula leite em po
utilizando a Equacdo (7), em que assume-se que a forca de adesdo (F.q) € igual a forca

centrifuga em magnitude, porém com o sinal oposto, logo:

Faa = —Feen (6)
€
Faqg = m. dc.wczi (7

Em que Fce, € a forca centrifuga (N); F.q é a forca de adesdo (N); m é a massa média
das particulas de leite em po (kg); w € a velocidade angular necesséria para a descompressao

(rad s™) e d. ¢ a distancia entre a amostra e o centro do rotor da centrifuga (m).
3.2.6. Determinacdo da mediana geométrica da forca de adesdo e desvio padréo

A partir dos valores de forca de adesdo foram construidos graficos relacionando a
forca de adesdo e a porcentagem de particulas que permaneceram aderidas ao substrato apos a
aplicacdo das velocidades angulares de desprendimento. Por meio de regressdo linear foi
possivel calcular a forca de adesdao média, também denominada como mediana geométrica da
forca de adesdo, para cada um dos diametros médios. A mediana geométrica da forca de
adesdo foi definida por Zimon (1982), como sendo a forca de adesdo correspondente a 50%
das particulas aderidas em uma superficie apos aplicar a centrifugacao.

O desvio padréo geométrico o4 € definido como a razéo entre a mediana geométrica e
a forca de adesdo correspondente a 16% das particulas aderidas em uma superficie apos
aplicar a centrifugacdo, e serve como parametro para distinguir se os valores obtidos para
forca de adesdo estdo proximos ou distantes da média. O célculo do desvio padrdo geométrico

foi realizado utilizando a Equacéo (13).

_ mediana geométrica da adesio (13)

g, =
9 forga de adesio para 16% das particulas aderidas
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3.2.7. Calculo da distancia de separacéo efetiva

A partir da mediana da forca de adesdo foi determinada a distancia de separagéo
efetiva entre as particulas de leite em pé e a superficie de aco inox. Para isto utilizou-se a
Equacdo (4), a mesma aplicada por Salazar-Banda et al. (2007), para calcular a distancia
efetiva de uma superficie e particulas de pds-secos, em que a forca de Van der Waals é

predominante.

Ad
Fyaw = T.ng 4)
Rearranjando:

_ , A.dp
ZO N 12.Fggesio (14)

Em que A corresponde a constante de Hamaker (J), d, € o didametro médio do material
pulverulento (M) e Fagesso € @ mediana da forca de adesdo (N).

3.2.8. Forca de adesao tedrica — Modelo de Derjaguin-Mdller-Toporov (DMT)

A forca de adesdo teorica foi calculada a partir da teoria de Derjaguin-Miller-Toporov
(DMT), definida por meio da Equacéo (8).

Fhq = 2tRW €)

Em que F4q € a forca de adesdo tedrica (N), R € o diametro da particula (m) e W é o
trabalho de adesdo por unidade de area (J m™).

3.2.9. Ajuste de equacdo para a forca de adesdo experimental

Para ajuste de uma equacdo empirica para representar os resultados experimentais de
forca de adesdo do leite em pd em substrato de aco inox foram realizados ajustes de diferentes
funcBes polinomiais aos dados da forca de adesdo experimental em funcdo do diametro da

particula e em funcdo da velocidade de compressao utilizando o software Origin 8.5®.
3.2.10. Planejamento experimental

Para avaliar a influéncia de pardmetros como o tamanho da particula (faixa

granulométrica) e a presséo de aplicacdo do contato (velocidade angular de compressdo) sobre
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a variavel resposta forca de adesdo, foi realizado um planejamento fatorial 2° com 3
repeticGes no ponto central, totalizando 7 ensaios. Na Tabela 3.1 estdo descritos 0s niveis

codificados e os valores de cada variavel que serdo utilizadas nos ensaios.

Tabela 3.1 — Niveis codificados e valores reais das varidveis diametro médio da particula e
velocidade de compresséo utilizadas no planejamento experimental.

o Niveis codificados e valores reais
Variaveis independentes

-1 0 1
Faixa granulométrica (um) 20-40 40-60 60-80
Velocidade de compressao (rpm) 1000 5500 10000

O planejamento experimental, com as variaveis codificadas, para avaliar a influéncia
da forca de adesdo em relacdo a faixa granulométrica das particulas de leite em pé e a
velocidade angular de compressao (press-on) sobre a superficie do substrato, esta apresentado
na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Planejamento experimental 22 com trés repetices no ponto central.

Variaveis codificadas

Ensaios
Faixa granulométrica Velocidade de compressao
1 -1 -1
2 1 -1
3 -1 1
4 1 1
5 0 0
6 0 0
7 0 0

O tratamento dos dados experimentais foi realizado utilizando o software Statistica 10.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Conforme descrito anteriormente, o objetivo principal deste trabalho foi determinar a
forca de adesdo entre particulas de leite em pd e uma superficie de aco inox (um dos
principais materiais utilizados em linhas de producdo e processamento de alimentos)
utilizando a técnica centrifuga.

Neste estudo, o disco de prova foi um item importante, pois € no substrato que o
material particulado, neste caso o leite em po, foi depositado e posteriormente analisado. O
disco foi fabricado em aco inoxidavel para simular equipamentos de uma linha de producéo
para fabricacdo de leite em p0, j& que este € um dos materiais mais utilizados para este fim. O
processo de lixamento e polimento nos discos de prova foi realizado esperando-se que a
rugosidade na superficie fosse minimizada e ndo influenciasse na adesdo do material
particulado, e propiciasse imagem com boa resolu¢cdo no microscopio e no software
analisador de imagem.

A dispersdo das particulas na superficie do disco foi realizada utilizando o sistema de
dispersdo de pO para evitar a aglomeracdo das particulas sobre a superficie e,
consequentemente, a minimizacdo dos erros durante a contagem das particulas. A umidade
relativa do ar no ambiente de trabalho foi controlada em 41%, ou seja, abaixo de 50%. Este
controle foi importante, para evitar a forca de capilaridade e para que predominasse as forgas
de Van der Waals na determinacdo da forca de adeséo.

A técnica centrifuga foi utilizada para estabelecer o efeito do tamanho da particula no
comportamento da forca de adesao entre as particulas do leite em p6 e uma superficie de aco
inoxidavel. Para isto, foram aplicadas forcas centrifugas de compressdo de 1000, 5500 e
10000 rpm e para cada forca de compressdo foram aplicadas as forcas de descompressao de
2000, 4000, 6000, 8000 e 10000 rpm.

As velocidades de compressdo foram determinadas desta forma para que fossem
analisadas uma velocidade angular de compressdo baixa, uma intermediaria e uma alta, de
acordo com a capacidade da centrifuga utilizada no experimento. Além disso, estes valores de
velocidade angular de compressdo foram definidos, avaliando utiliza-los como variavel
dependente em um planejamento experimental.

As velocidades de desprendimento foram determinadas seguindo os mesmos critérios
da compressdo, porém em intervalores menores para aumentar a confiabilidade dos
resultados, ja que a velocidade de desprendimento é utilizada nos célculos para a obtencdo da

forca de adeséo.
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4.1. Caracterizacdo do leite em po

Para a determinacdo da forca de adesdo foi necessario primeiramente conhecer
algumas caracteristicas das particulas de leite em p0o, como por exemplo, a densidade da
amostra. A densidade real da amostra foi determinada por meio do método picnémetria a gas

e esté apresentada na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Densidade real do leite em po.

Amostra Massa da amostra (g)  Volume amostra (cm®)  Densidade amostra (g cm™)

Leite em po 4,4333 3,485 + 0,002 1,272 + 0,001

Outra caracteristica importante para a determinacdo da forca de adesdo foi o formato
das particulas do material pulverulento. O formato da particula foi determinado por anélise
morfoldgica por microscopia eletrdnica de varredura (MEV). O resultado da analise com

ampliacdo de 5000 vezes esté ilustrado na Figura 4.1.

Figura 4.1 — Microscopia eletrénica de varredura do leite em po.

: A - r : 'r ¢
2un | EHT=20 .00 kV LRAC/FEQ 2un w1 | EHT=28.08 kV LRAC/FEQ
Mag- 5.8 K X I Probe= 109 pA W= 25 mn Detector- SE1 UNICAMP Hag= 5.08 K X | Probe-= 108 pA W= 25 mn Detector= SE1 UN [CAMP

Micrografia obtida para a amostra LEP, com ampliagdo Micrografia obtida para a amostra LEP, com ampliacdo
de 5000x — microrregiao 2.

2un EHT=28.08 kv LRAC/FEQ 24m - —~ EHT=28.99 kV LRAC/FEQ
Mog- 5.88 K X I Probe- 109 pA W- 25 mm_ Detector- SE1 UNICANP Mag= 5.08 K X [ Probe- 109 pA W- 25 mm_ Detector= SE1 UNICAMP

Micrografia obtida para a amostra LEP, com ampliagdo Micrografia obtida para a amostra LEP, com ampliacdo
de 5000x — microrregiao 3. de 5000x — microrregiao 4.

Fonte: LRAC da Faculdade de Engenharia Quimica — UNICAMP.
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Pela Figura 4.1, nota-se que a maior parte das particulas tem formato regular.
Materiais pulverulentos orgénicos tendem a possuir formatos regulares, ao contrario do
observado para materiais pulverulentos inorganicos (FELICETTI, 2004; 2008). Além disso,
as particulas de leite em p6 possuem esfericidade de 0,77 (NIKOLOVA et al., 2015). Por
estes motivos, para o célculo do volume médio das particulas foi possivel utilizar a Equacao
(12), que é a equacdo para calculo de volume da esfera. Os resultados destes célculos estdo
descritos no item 4.3 (Tabela 4.3).

Por fim, outra caracteristica importante a ser analisada foi o tamanho médio das
particulas e a distribui¢do granulométrica. Esta caracteristica € importante para determinar as
faixas de didmetro médio que seriam analisadas no trabalho. Para isto foi realizada a analise
de distribuicdo de tamanho de particula por difracdo a laser. A anélise foi repetida 10 vezes
para aumentar a confiabilidade dos dados. A média e o desvio padrdo das dez leituras da

distribuicdo granulométrica estdo apresentados em micrometros na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Resultado andlise de distribuicdo de tamanho de particula por difracdo a laser.

Amostra  Dv (10) + Desvio D [4,3] £ Desvio Dv (50) + Desvio  Dv (90) £ Desvio
(Lm) (Lm) (um) (um)

Leite em po 52,5+0,2 192,0+0,5 158,0+0,5 387,0+0,8

A Tabela 4.2 mostrou que o tamanho médio das particulas foi de 192 um. Metade das
particulas analisadas possui volume abaixo de 158 um e 90% das particulas analisadas possui
tamanho abaixo de 387 um. A distribuicdo granulométrica do leite em p6 esté representada na
Figura 4.2.

Pela Figura 4.2, verifica-se que o material pulverulento organico, o leite em pd, possui
uma faixa de distribuicdo granulométrica aproximadamente entre 10 a 600 um. Baseados
nestes resultados foram realizados testes preliminares de compressao das particulas de leite
em po na superficie de aco inox. Notou-se com estes testes que as particulas maiores de 80
pum ndo aderiram a superficie de ago inox na forma de particulas isoladas. Particulas maiores
apresentavam formatos muito irregulares, significando que ali havia a presenca de um
aglomerado, o que foi desconsiderado neste estudo, pois aglomerados apresentam
comportamento diferente de particulas quando avaliado a forca de adesdo. Portanto, baseado
nos estudos preliminares foram consideradas apenas as particulas contidas no intervalo de 20
a 80 um, divididas em trés faixas de didmetro, sendo elas de 20 - 40 um, 40 - 60 um e 60 - 80
pum. Estes valores de faixas de diametros foram definidos, avaliando utiliza-los como variavel

dependente em um planejamento experimental.
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Figura 4.2 — Distribuicdo granulométrica do leite em pd obtida no Horiba, do DEMA -
UFSCar.
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Apos realizacdo de procedimento experimental, as imagens foram analisadas e 0s
dados de didametro médio foram obtidos. As particulas foram analisadas separadamente de

acordo com a faixa de diametro médio em que se encontravam.
4.2. Determinacdo da massa média das particulas aderidas na superficie do disco

A partir dos dados de diametro médio das particulas de cada faixa granulométrica
definida previamente (20 - 40 pum, 40 - 60 um e de 60 - 80 um), obtidos pelo software
analisador de imagens, foi realizado o calculo do volume médio de cada particula aderida no
disco pela Equacdo (12), e utilizando a densidade real (Tabela 4.1) foi calculado a massa
média das particulas que ficaram aderidas no disco por meio da Equac¢do (11). Os resultados
de volume médio e massa média das particulas de leite em p6 para cada faixa de diametro
apos a aplicacdo da forca centrifuga de compressao (press-on) de 1000, 5500 e 10000 rpm
estdo expressos na Tabela 4.3.

Pela Tabela 4.3, nas trés velocidades de compressdo (press-on) avaliadas, a massa
média das particulas de leite em pd aderidas na superficie do disco de a¢o inox aumentou
proporcionalmente com o tamanho das particulas avaliadas no trabalho (20 - 40 um, 40 - 60
pum e de 60 - 80 um), resultado j& esperado, uma vez que pela Equagdo (12), a massa das

particulas é proporcional ao cubo do raio das particulas (rp3).
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Tabela 4.3 — Volume médio e massa média das particulas de leite em p6 aderidas no disco de

aco inox apos compressdo de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Press-on Faixa Diametro Diametro Médio  Volume Médio Massa Média
(rpm) (Hm) (Hm) (m3) (kg)
20— 40 29,12 1,47.10™ 1,87.10™
1000 40 - 60 49,70 6,73.10™ 8,55.10™
60 — 80 70,67 1,08.10™"° 1,37.10%
20 — 40 27,74 1,26 x 10 1,60 x 10
5500 40 - 60 48,21 6,09 x 10 7,75x 10
60 — 80 64,77 1,43x 10" 1,82 x 10"
20 — 40 27,27 1,18 x 10 1,50 x 10
10000 40 - 60 48,17 6,06 x 10™ 7,71 x 10
60 — 80 67,24 1,62 x 10" 2,06 x 10

Na Tabela 4.3 foi possivel observar nas faixas granulométricas menores (20 - 40 pum,
40 - 60 um), a massa média das particulas reduziu com o aumento da velocidade angular de
compressdo, enquanto que para a faixa granulométrica de 60 - 80 um ocorreu 0 oposto, a

massa média das particulas aumentaram com o aumento da forca de compressao.

4.3. Comportamento das particulas aderidas em funcao da velocidade angular de

compressao

Com os dados obtidos nos ensaios experimentais aplicando velocidade de compressao
de 1000, 5500 e 10000 rpm e velocidade de descompressdo de 2000, 4000, 6000, 8000 e
10000 rpm, levando em consideracdo as faixas de diametro em que cada particula estava
inserida (20 - 40 um, 40 - 60 um e 60 - 80 um), foram construidos graficos relacionando a
porcentagem de particulas que permaneceram aderidas no disco de prova com a velocidade
angular de desprendimento, apresentados nas Figuras 4.3 a 4.5. Os didmetros médios
utilizados nas legendas destas figuras foram obtidos pela média dos diametros das particulas
de leite em p6 fornecido pelo software Image Pro-Plus 6.0. Na Figura 4.3 esta apresentado 0s
resultados obtidos para o ensaio experimental utilizando a velocidade de compresséo de 1000
rpm.

Pelas Figuras 4.3 a 4.5, observa-se de forma geral, que com o aumento da velocidade
angular de compressdo, a porcentagem de particulas aderidas na superficie do disco

diminuiram.

43



Figura 4.3 - Porcentagem de particulas de leite em pd aderidas na superficie do substrato de
aco inox em funcéo da velocidade angular de desprendimento para compressdo de 1000 rpm.
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Na Figura 4.3, foi observado que grande parte das particulas de diametro médio de
49,70 um e 70,67 um foram desprendidas da superficie do disco. No entanto, entre as
particulas de menor diametro médio (29,12 um) apenas 45% das particulas se desprenderam.
Com isto, ndo é possivel afirmar ao certo qual a velocidade de desprendimento deve ser
aplicada no disco para desprender todas as particulas, uma vez que a velocidade maxima de
operacdo da centrifuga de bancada utilizada no experimento, que era de 10000 rpm, foi
aplicada e ndo foi suficiente para o desprendimento das particulas.

Nas Figuras 4.4 e 4.5 estdo apresentados os resultados obtidos para 0s ensaios
experimentais utilizando as velocidades angulares de compressdao de 5500 e 10000 rpm,
respectivamente.

Pela Figura 4.4, nota-se que o comportamento dos dados experimentais foi similar ao
ocorrido na compressdo de 1000 rpm (Figura 4.3). Apesar das particulas se desprenderem da
superficie com o aumento da velocidade angular de desprendimento, o comportamento delas
diferiu-se dependendo da faixa de didmetro em que se encontravam. As particulas de diametro
médio menor tenderam a permanecer aderidas a superficie por mais tempo do que as
particulas de maior diametro.

Na Figura 4.4 também foi possivel observar que para as trés faixas de granulometrias

avaliadas, as particulas ndo apresentaram 100% de desprendimento, ou seja, 0 aumento da
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velocidade angular de compressdo de 1000 para 5500 rpm fez com que as particulas
permanecessem mais aderidas na superficie ap6s serem submetidas as mesmas forcas de
desprendimento. Por isto, seria necessaria uma velocidade angular de desprendimento maior

ainda para desprender todas as particulas do disco.

Figura 4.4 - Porcentagem de particulas de leite em p6 aderidas na superficie do substrato de
aco inox em funcéo da velocidade angular de desprendimento para compressao de 5500 rpm.
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Figura 4.5 - Porcentagem de particulas de leite em p6 aderidas na superficie do substrato de
aco inox em funcédo da velocidade angular de desprendimento para compressao de 10000 rpm.
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Pela Figura 4.5, novamente foi observado que o aumento da velocidade de compresséo
aumentou a aderéncia das particulas na superficie do disco de ago inox. Nota-se que até a
velocidade de desprendimento de 4000 rpm ocorreu a remocao de apenas 3 particulas, uma de
cada faixa de diametro. Apenas a partir da velocidade angular de desprendimento de 6000
rpm, as particulas de leite em p6 comecaram a ser desprendidas de forma mais expressiva. As
particulas maiores com didmetro médio de 67,24 um resultaram em uma curva com maior
inclinacdo, pois particulas maiores tendem a se desprender com mais facilidade. Este
comportamento ndo foi observado apenas para o desprendimento, mas também para a
aderéncia, j& que em comparacdo com os demais didmetros médios, particulas com maior
didmetro médio foram as que menos aderiram ao disco durante a compressao, contando com
apenas 7 particulas aderidas.

Comportamento similar aos resultados descritos acima foi encontrado também por
Felicetti (2004), ao analisar a adesdo de polvilho doce em uma superficie de aco inox. O leite
em p6 pode ser comparado ao polvilho doce devido aos dois serem materiais pulverulentos
organicos e apresentarem formato regular quando comparados a materiais pulverulentos
inorganicos.

Uma das divergéncias de um estudo para outro € o tamanho da particula, ja que a
maior particula descrita por Felicetti (2004), equivalia a menor faixa de didmetro analisada
neste estudo. A velocidade méxima de desprendimento das particulas utilizada para o polvilho
doce foi de 14000 rpm e ndo foi suficiente para desprender todas as particulas do disco, o que
ndo quer dizer que esta velocidade ndo seja suficiente para desprender todas as particulas de
leite em pd j& que as particulas estudadas neste trabalho possuem didmetro médio maior
comparado ao polvilho doce.

4.4. Calculo da forca de adesdo
4.4.1. Forca de adesdo em funcdo do tamanho da particula

De acordo com a Equacéo (7), a forca de ades@o € dependente da massa media das
particulas de leite em po, da velocidade angular de descompressdo e a distancia entre a
amostra e o centro do rotor da centrifuga.

Desta forma, a partir das curvas apresentadas nas Figuras 4.3 a 4.5 com dados da
porcentagem de particulas aderidas na superficie do substrato de aco inox em funcéo da
velocidade angular de descompressdo foi possivel avaliar a porcentagem de particulas de leite

em po aderidas no disco de aco inoxidavel em funcdo da forca de adesdo para as trés faixas
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granulométricas (20 - 40 um, 40 - 60 um e de 60 - 80 um), apos aplicacdo da forca centrifuga
de compresséo (press-on) de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Para célculo das forcas de adesdo entre as particulas e a superficie para cada
velocidade angular de desprendimento foi utilizado os dados de massa meédia das particulas
apresentadas na Tabela 4.3 para as trés faixas granulométricas (20 - 40 um, 40 - 60 um e de
60 - 80 um) e para as trés velocidades angulares de compressdo. Além da massa e das
velocidades angulares foi necessario mensurar a distancia entre o centro da centrifuga e o
centro do disco de prova. O valor aferido foi de 0,052 m.

Os resultados encontrados para porcentagem de particulas aderidas em fungéo da forca
de adesdo para as trés faixas granulométricas (20 - 40 um, 40 - 60 pum e de 60 - 80 um), apos
aplicacdo da forca centrifuga de compressdo (press-on) de 1000, 5500 e 10000 rpm estdo
expressos nas Figuras 4.6, 4.7 e 4.8, respectivamente, em forma de graficos em coordenadas

do tipo logaritmo-probabilidade.

Figura 4.6 — Porcentagem de particulas aderidas em funcdo da forca de adesdo para a
compresséo de 1000 rpm.
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A distribuicdo de materiais pulverulentos em relacdo a forca de adesdo pode ser
apresentada na forma de curvas integrais (ZIMON, 1982; LAM e NEWTON, 1991,
PODCZECK, 1999). No entanto, estes resultados também podem ser representados em

coordenadas do tipo logaritmo-probabilidade, conforme ilustrado nas Figuras 4.6 a 4.8.
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Figura 4.7 — Porcentagem de particulas aderidas em funcdo da forca de adesdo para a
compresséo de 5500 rpm
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Figura 4.8 — Porcentagem de particulas aderidas em funcdo da forca de adesdo para a
compressdo de 10000 rpm.
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Nos trés graficos (Figuras 4.6 a 4.8), foi possivel observar que as curvas para as faixas
granulométricas avaliadas apresentaram comportamento linear. Nestas coordenadas, isto
significa que os resultados obedeceram a uma distribuicdo log-normal, como observado por
outros pesquisadores (ZIMON, 1982; LAM e NEWTON, 1991; PODCZECK, 1999;
FELICETTI et al., 2008).

Pelos resultados apresentados nas Figuras 4.6 a 4.8, observa-se que a forga de adeséo
apresentou comportamento linear com o didmetro da particula do material pulverulento, ou
seja, a forca de adesdo entre as particulas do leite em po e a superficie do substrato aumentou
com o aumento do didmetro médio da particula. Desta forma, a granulometria da particula
apresentou influéncia direta na forca de adesao particula-superficie.

Comportamento similar relacionando forca de adesdo e o tamanho de particula foram
relatados por Felicetti et al. (2004) e Salazar-Banda et al. (2007), que estudaram a adesdo de
material pulverulento orgénico, o polvilho doce, em superficie de aco inox, utilizando uma
centrifuga que atingia uma velocidade maxima de rotagdo de 14000 rpm. Valores semelhantes
para a forca de adesdo utilizando a técnica centrifuga foram encontrados por Lam e Newton
(1992), que realizaram o estudo da adesdo de amido em uma superficie de aco inoxidavel
utilizando uma centrifuga que atingia velocidade méaxima de rotacdo de 18000 rpm e por
Shimada et al. (2002), que avaliaram a adesao de particulas de amido de milho e amido de
batata sobre substrato de vidro.

O mesmo comportamento foi observado com particulas de natureza distinta, como no
caso do estudo de Almeida (2013), que analisou a adeséo de particulas de fuligem aderidas
em um substrato de membrana de éster-celulose, Lam e Newton (1991), que avaliou a adesao
de particulas de carbonato de célcio em um substrato de aco inoxidavel utilizando uma
centrifuga em que a velocidade maxima de rotacdo era de 14000 rpm e Salazar-Banda et al.
(2007), que estudou a forca de adesdo de particulas de concentrado fosfatico e calcario
dolomitico em substrato de aco inox. Nestes trabalhos, a forca de adesdo também aumentou
com o aumento da particula estudada.

4.4.2. Forga de adesdo em funcéo da velocidade angular de compresséao

Em relacdo a determinacdo da forga de adesdo, também é possivel correlacionar os
valores obtidos para as forcas de ades@o com a porcentagem de particulas aderidas ao disco
em funcdo das velocidades de compresséo.

Nas Figuras 4.9, 4.10 e 4.11 estdo ilustrados os graficos da porcentagem de particula

de leite em po aderidas na superficie do substrato de a¢o inox em fungdo da forca de adesdo
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das particulas do material pulverulento ap6s aplicacdo das velocidades centrifugas de
compresséo de 1000, 5500 e 10000 rpm, para as faixas de didmetros de 20 - 40 um, 40 - 60

pum e de 60 - 80 um, respectivamente.

Figura 4.9 - Porcentagem de particulas aderidas em funcdo da forca de adesdo para a faixa de
diametro de 20 a 40 um.
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Figura 4.10 - Porcentagem de particulas aderidas em funcéo da forca de adesdo para a faixa
de didmetro de 40 a 60 pm.
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Figura 4.11 - Porcentagem de particulas aderidas em funcéo da forca de adesdo para a faixa
de didmetro de 60 a 80 pm.
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Analisando as Figuras 4.9 a 4.11, nota-se que nos trés graficos apresentados, as curvas
possuem comportamento similar. O aumento das velocidades angulares de compressao (press-
on) a que as particulas foram submetidas resultou em aumento da forca de adesdo, mesmo se
tratando de particulas pertencentes a mesma faixa de didmetro. Percebe-se que em um mesmo
valor de forca de adesdo, mais particulas permaneceram aderidas ao substrato quanto maior a
forca de compresséao que foi inicialmente empregada sobre elas.

Pelas Figuras 4.9 a 4.11, também observa-se tendéncia que as particulas de menor
didmetro permaneceram aderidas em maior quantidade quando comparadas as particulas de
didmetros maiores. Apesar de comportamento similar, nota-se que as retas de ajuste linear
permaneceram mais proximas umas das outras quanto menor a faixa de diametro das
particulas.

Comportamento similar foi observado por Felicetti (2004), em que foi relacionado a
forca de adesdo as velocidades angulares de compressdo (press-on) de 1000, 2000, 5000 e

10000 rpm em particulas de polvilho doce aderindo em substrato de ago inox.
4.5. Determinacéo da mediana geométrica da forca de adeséo e desvio padréao

Para cada curva da porcentagem de particulas aderidas na superficie do substrato de
aco inox em funcdo da forca de adesdo ilustradas acima, pdde-se caracterizar a forgca de

adesdo média (mediana geométrica) e o desvio padrdo geométrico. Zimon (1982), definiu a
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mediana geométrica da forca de adesdo como a forca encontrada quando, apds 0s ensaios
experimentais com a centrifuga, houve 50% de probabilidade das particulas permanecerem
aderidas ao substrato. O desvio padrdo geometrico foi utilizado com o objetivo de calcular a
medida numérica da dispersdo minima e maxima da forca de adesdo da particula na secéo
linear do plano logaritmo-probabilidade.

A mediana geométrica foi obtida graficamente através da equacdo da reta das curvas
apresentadas nas Figuras 4.6 a 4.8. O desvio padrdo da mediana geométrica (g,) foi
determinado a partir das mesmas curvas (Figuras 4.6 a 4.8), utilizando valores da forca de
adesdo correspondentes a 16% das particulas aderidas ao substrato dos valores medidos
projetados sobre a reta, e entdo calculados utilizando a Equacdo (13) . Os valores obtidos da
mediana geométrica e do desvio padrdo da mediana geométrica para as velocidades de
compressdo de 1000, 5500 e 10000 rpm e para as faixas granulométricas de 20 - 40 pm, 40 -
60 um e de 60 - 80 um estdo expressos na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 — Mediana Geométrica da Forca de Adesdo e desvio padréo.

Anglrde  damevo  DEMEIS G o DeioPatto
compresséo (rpm) (um) (x 10 N) 9
20-40 29,12 1,19 0,27
1000 40 - 60 49,70 1,52 0,30
60 — 80 70,67 1,98 0,22
2040 27,74 4,62 0,15
5500 40 — 60 48,21 7,26 0,14
60 — 80 64,77 9,93 0,29
2040 27,27 10,02 0,04
10000 40 - 60 48,17 24,28 0,15
60 — 80 67,24 40,00 0,29

Os resultados apresentados na Tabela 4.4 mostraram que a forca de adesdo entre
particulas de leite em po e a superficie do substrato de aco inoxidavel aumentou com o
aumento do tamanho das particulas, ou seja, a forca de adesdo tem uma variagdo diretamente
proporcional com o diametro da particula. Logo, a granulometria da particula tem influéncia
direta na forca de adesdo particula-superficie. Além disso, foi observado que a forca de
adesdo das particulas de leite em pd na superficie de aco inox aumentou com o aumento da

forga de compresséo (press-on).
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No trabalho desenvolvido por Felicetti (2004), na avaliacdo da adeséo de polvilho
doce em substrato de aco inox, para as forgas de compressao de 1000, 5000 e 10000 rpm, 0s
resultados para a mediana geométrica para faixas granulométricas entre 10 a 30 um variaram
entre 0,12 2 1,53.107 N.

Outros trabalhos encontraram resultados semelhantes na determinagdo da mediana
geométrica da forca de adesdo, como por exemplo, Lam e Newton (1992), que utilizaram uma
centrifuga de velocidade maxima de rotacdo de 10000 rpm para estudar a adesdo de amido e
de pds de lactose em uma superficie de aco inoxidavel, variando o tamanho de particula entre
32 a 75 pm, e chegou a valores entre 2,72 a 17,38.10° N. Salazar-Banda et al. (2007),
utilizaram uma centrifuga de velocidade maxima de 14000 rpm para avaliar a adesdo de
particulas de polvilho doce (9 a 47 um) em uma superficie de a¢o inox, obtendo valores da
mediana geométrica da forca de adesdo entre 0,78 a 3,32.10” N.

Os resultados encontrados para a mediana geométrica (Tabela 4.4) foram utilizados
para representar a forca de adesdo experimental de uma particula no substrato. Na Figura 4.12
é apresentado o grafico da forca de adesdo experimental em funcdo do didmetro médio das
particulas de leite em pd para o substrato de aco inoxidavel para as trés velocidades

centrifugas de compresséao (press-on) investigadas neste trabalho.

Figura 4.12 — Forca de adesdo experimental em funcdo do diametro da particula de leite em
po para o substrato de aco inoxidavel apds aplicada a forca de compressdo de 1000, 5500 e
10000 rpm.
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Os resultados na Figura 4.12 mostraram que a forca de adesdo das particulas do leite
em p6 aumentou com o aumento do tamanho das particulas sobre a superficie do substrato,
sendo possivel observar um comportamento linear entre as duas variaveis. Este mesmo
comportamento foi observado nos resultados expressos nas Figuras 4.6 a 4.8, corroborando
que a granulometria da particula apresentou influéncia direta na forca de adesdo particula-
superficie.

4.6. Calculo da distancia de separacéo efetiva

Para o calculo da distancia de separacao efetiva (zo) entre a particula de leite em pé e o
disco de ago inox foi considerado um sistema de duas esferas ligadas. Este pardametro é
definido como a distancia de separagdo efetiva na qual inicia-se 0 achatamento entre as
particulas esféricas. Dahneke (1972), definiu como a distancia de separacdo quando as forcas
atrativas e repulsivas nas extremidades das esferas compensam uma a outra, resultando em
uma forca zero sobre as moléculas nas extremidades das esferas.

Como os ensaios experimentais foram realizados com umidade relativa de 41%
(abaixo de 50%), foi assumido que o leite em pd estava seco, e assim a forca de Van der
Waals foi a componente mais importante, sendo ela a limitante da forca de adesdo (LAM et
al., 1991). Desta forma, foi possivel utilizar a Equagdo (14) para o célculo da distancia de
separacao efetiva.

O valor de A (constante de Hamaker) utilizado no trabalho foi de 1,3.10%°J (KIELY e
OLSON, 2003). Segundo Yu et al. (2003), a constante de Hamaker estd diretamente
relacionada & propriedade do material, e geralmente seu valor esta estabelecido entre 10™° e
10° J. Os resultados da distancia de separacéo efetiva para as forcas de compressao de 1000,
5500 e 10000 rpm estéo expressos na Tabela 4.5.

Os resultados apresentados na Tabela 4.5 mostraram que a maioria dos valores obtidos
para zo (para as velocidades de compressdo de 1000 e 5500 rpm) estdo dentro da faixa de
410" m a 4.10® m. Esta faixa de valores para a distancia de separacdo efetiva foi sugerida
por Schubert (1981), que para particulas reais, o valor de z, deveria estar entre esta faixa.
Segundo o autor, a menor distancia possivel entre duas particulas esféricas lisas em contato
seria de 4.10%% m.

Os valores de z, encontrados para a velocidade de compressao de 10000 rpm (Tabela
4.5) sdo inferiores & 4.10™° m, ou seja, estdo abaixo da faixa sugerida por Schubert (1981).
Uma hip6tese deste resultado pode ser devido a natureza elastica das particulas de leite em po,

gue permitiu um contato muito préximo a superficie plana do substrato durante o processo de
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compressdo. Como o leite em p6 é um material pulverulento orgénico, e por isso pode ser um
material macio, pode ter apresentado uma maior deformacdo e suavizagcdo nas
microrugosidades da superficie, reduzindo a distancia de separacdo efetiva e aumentando a

interacdo destas particulas com a superficie.

Tabela 4.5 — Distancia de separacdo efetiva para as forcas de compressao de 1000, 5500 e
10000 rpm.

Press-on Diametro médio Forca de Adeséo Distancia de separacéo efetiva
(rpm) (um) (x 10°N) (x 10°m)
29,12 1,19 1,54
1000 49,70 1,52 1,32
70,67 1,98 1,26
27,74 4,62 0,87
5500 48,21 7,26 0,84
64,77 9,93 0,81
27,27 10,02 0,38
10000 48,17 24,28 0,34
67,24 40,00 0,30

Materiais inorganicos tendem apresentar uma maior dureza que materiais organicos,
sendo menos sensiveis a deformacBes quando comprimidos. Este comportamento foi
observado por Felicetti (2004), que avaliou a distancia de separacdo efetiva de particulas de
polvilho doce (material organico) e concentrado fosfatico (material inorgénico) em substrato
de ago inox. Podczeck (1999), também observou este comportamento ao investigar a adesao
de particulas de amido (material organico) e de carbonato de calcio (material inorganico) em
substrato de aluminio. Em ambos os trabalhos, foi verificado que os materiais pulverulentos
organicos sao deformaveis mais facilmente que materiais pulverulentos inorganicos devido as
particulas de materiais organicos possuirem natureza mais elastica.

Desta forma, a deformacao elastica das particulas de leite em p6 durante o processo de
compressdo pode ser o motivo dos valores de zp, nos ensaios experimentais de velocidade
angular de compressdo de 10000 rpm, estarem fora da faixa sugerida por Schubert (1981).
Um aumento na forca de desprendimento (spin-off) das particulas na superficie do substrato
poderia ter liberado energia elastica deste material para uma separacdo mais facil das
particulas. Para isto, seria necessaria uma centrifuga com velocidade de rotacdo acima de

10000 rpm para provocar maior desprendimento das particulas sobre a superficie do substrato.
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No trabalho de Felicetti (2004), que estudou a adesédo de polvilho doce em substrato de
aco inox, resultados semelhantes foram encontrados para valores de z, estarem fora da faixa
sugerida por Schubert (1981) ao aumentar a velocidade de compressdo, encontrando como a
menor distancia efetiva o valor de 3,45.10™° m.

A Figura 4.13 apresenta o gréafico da distancia de separacédo efetiva entre as particulas
de leite em pd e a superficie do substrato de aco inoxidavel em fungéo do didmetro médio das
particulas, ap6s a aplicacdo da velocidade centrifuga de compresséo (press-on) de 1000, 5500
e 10000 rpm.

Figura 4.13 — Distancia de separacéo efetiva entre as particulas de leite em pé e a superficie
do substrato de ago inoxidavel ap6s aplicada a for¢a de compressdo de 1000, 5500 e 10000
rpm.
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Pela Figura 4.13, observa-se que os valores da distancia de separacédo efetiva obtidos
para o leite em pd, aplicado as velocidades de compressao de 1000, 5500 e 10000 rpm, foram
mantidos praticamente constantes. Como a variacdo apresentada foi muito pequena de zo em
relacdo ao didmetro da particula, demonstra que a distancia de separacéo efetiva é fracamente
dependente do tamanho da particula para a faixa de didmetro investigada neste trabalho.
Comportamento semelhante foi observado por Podczeck et al. (1994).

Na Figura 4.13, os valores da distancia de separacgdo efetiva reduziram com o aumento
da forca de compressdo (press-on). Tal comportamento pode ser justificado devido & uma
diminuicdo entre as rugosidades das superficies particula-substrato quando as particulas foram

submetidas a maiores velocidades de compressdo, que acarretou no aumento da forga de
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adesdo e consequentemente, na reducdo na distancia de separacdo efetiva entre a superficie
das particulas e a superficie do substrato.

4.7. Forca de adesdo tedrica — Modelo de Derjaguin-Muller-Toporov (DMT)

A forca de adesdo tedrica foi avaliada utilizando a teoria de Derjaguin-Muller-
Toporov (DMT), pois € aplicavel a sistemas com interacdo entre uma esfera e uma superficie
plana lisa, e e valido para sistemas em que a distancia entre a particula e o substrato é menor
que o raio da particula (Tabela 4.5). Na Tabela 4.6 é apresentado os resultados da forca de
adesdo teorica, obtidos pela Equacao (8), para o leite em pé apos aplicacao da forca centrifuga
(press-on) de 1000, 5500 e 10000 rpm, utilizando o substrato de ago inox. Estes resultados
foram comparados com a forca de adesdo experimental obtidas por meio da mediana

geomeétrica.

Tabela 4.6 — Forca de adesdo experimental e tedrica do leite em pd para as forcas de
compressdo de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Velocidade Faixa de Di3 Forca de Adeséo Forca de Adeséo
. idmetro . L
Angular de diametro médio (um) Experimental Teorica
compress&o (rpm) (Um) H (x 10° N) (x 10° N)
2040 29,12 1,19 6,74
1000 40 -60 49,70 1,52 11,51
60 — 80 70,67 1,98 16,36
20-40 27,74 4,62 6,42
5500 40 - 60 48,21 7,26 11,16
60 — 80 64,77 9,93 15,00
20-40 27,27 10,02 6,31
10000 40 - 60 48,17 24,28 11,15
60 — 80 67,24 40,0 15,57

A forca de adeséo tedrica pode ser calculada a partir de valores da tensdo superficial
por unidade de area dos componentes da adesdo (y) pela Equagdo (9). Este procedimento foi
realizado por Bernardes et al. (2012), que a partir dos dados de tensdo superficial para os
componentes leite em p6 e aco inoxidéavel, obteve um valor de 73,7 N m™, o qual foi utilizado
neste trabalho.

Pela Tabela 4.6, observa-se que os valores da forca de adesdo tedrica estdo distantes
dos valores da forca de adesdo experimental do material pulverulento investigado. Estas

diferencas nos valores podem ser justificadas devido a forca de adesdo teorica, segundo o
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modelo de DMT, ser influenciada somente pela interacdo das particulas com as superficies
por meio da energia superficial (y), enquanto que a for¢ca de adesdo experimental foi
influenciada por meio da aplicagdo de velocidade angular de compressao (o), que acaba por
provocar a deformacdo elastica dessas particulas sobre a superficie dos substratos. Além
disso, as particulas de leite em po, por ser um material pulverulento organico, estdo mais
propensas a maior deformacéo sob tens&o, alterando consideravelmente a area de adesao.

Os valores da forca de adesdo tedrica para uma mesma faixa granulométrica nédo
variaram em funcédo da velocidade de compressdo. Este resultado é justificado pelo modelo de
DMT supor que as for¢as de atracdo agem na area de contato particula-substrato (JOHNSON;
KENDALL; ROBERTS, 1971) e inclui forcas de superficie de longo alcance agindo fora da
area de contato particula-substrato, como é o caso das forcas de Van der Waals de longa

distancia.
4.8. Ajuste de equacéo para a forca de adesdo experimental

Na avaliacdo da for¢a de adesdo entre corpos contiguos, é de conhecimento que alguns
fatores que influenciam neste fendmeno sdo formato da particula, rugosidade da superficie do
substrato, tamanho da particula, umidade relativa do ar, pressdo aplicada para contato entre as
particulas e propriedades fisico-quimicas dos materiais envolvidos como a densidade.

Neste sentido, os resultados da forgca de adesdo experimental (Tabela 4.6) foram
utilizados para estimar uma equacdo empirica que representasse de forma geral a forca de
adesdo entre as particulas do leite em pd no substrato de aco inox.

Conforme apresentado na Equacdo (15), esta expressao empirica para a forca de
adesdo pode ser utilizada para materiais duros, superficies limpas e particulas com diametros

maiores que 20 um.
Faq = 0,063d,(1 + 0,009(%RH)) (15)

Nos ensaios experimentais, a umidade relativa do ar foi mantida constante em 41%.
Desta forma, baseando-se na Equacéo (15) e desconsiderando a umidade relativa do ar como

variavel, foi realizado ajuste dos resultados experimentais a partir da seguinte equacao:
Faq = kd,, (16)

Em que k é uma constante no qual estd embutido a umidade relativa do ar e as

caracteristicas quimicas e fisicas do material pulverulento. Na Figura 4.14 est4 apresentando
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as curvas da forca de adesdo em funcdo do didmetro médio das particulas de leite em pd, ap6s
aplicacdo da velocidade angular de compressao de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Figura 4.14 — Forca de adesdo em funcdo do diametro médio das particulas de leite em po,
para a forca de compressdo de 1000, 5500 e 10000 rpm.
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Pela Figura 4.14, percebe-se que a forca de adesdo apresentou comportamento linear
com o diametro médio das particulas do material pulverulento nas velocidades angulares de
compressdo avaliadas. Estes comportamentos foram observados por Felicetti (2004),
utilizando polvilho doce nas velocidades de compressao de 1000, 2000 e 10000 rpm e por
Lam e Newton (1992), estudando a adesdo de polvilho e lactose para velocidade de
compressdo de 10000 rpm. Na Tabela 4.7 estdo apresentados os parametros obtidos pelo
ajuste linear realizado aos dados experimentais, como a constante k (coeficiente angular da
reta) e o coeficiente de determinacéo (R?), para as trés forcas centrifugas de compresséo.

Os valores de coeficiente de correlagdo apresentados na Tabela 4.7 mostraram que as
equacdes da reta se ajustaram aos dados experimentais, indicando a existéncia de uma relacéo
linear entre a forca de adesdo e o diametro da particula. Também € possivel observar que os
valores da constante k aumentaram com o aumento da velocidade de compressdo. Como a
umidade relativa do ar foi mantida constante durante os ensaios experimentais, este aumento

no valor da constante k pode estar associado a mudancas nas caracteristicas fisicas e quimicas
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nas particulas do leite em p6, como por exemplo, e como ja citado anteriormente, 0 aumento

na forca de compressdo pode ter ocasionado maior deformacédo nas particulas.

Tabela 4.7 — Coeficiente de determinacdo (R?) e constante k das curvas ajustadas da forca de
adesdo em funcdo do didametro médio da particula de leite em pd, apds aplicacdo da forca
centrifuga de compresséo de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Velocidade Angular de

« Constante k Coeficiente de determinacéo (R?)
compresséo (rpm)
1000 1,59.10° 0,984
5500 3,13.10° 0,992
10000 5,85.10°° 0,994

Na Figura 4.15 é apresentado o grafico da forca de adesdo em funcédo da velocidade

angular de compressao das particulas de leite em po.

Figura 4.15 — Forca de adesdo em funcdo da velocidade angular de compressdo, para 0S
didmetros das particulas de leite em p6 nas faixas granulométricas de 20 - 40, 40 - 60 e 60 -
80 pum.
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Pela Figura 4.15, é possivel observar que a for¢a de adesdo aumentou com 0 aumento
da velocidade angular de compressao sobre as particulas de leite em p6. No entanto, diferente
do observado na Figura 4.14, a relagdo entre a forca de adesdo e a velocidade angular de
compressdo ndo se mostrou linear. Desta forma, a curva que se ajustou melhor aos dados

experimentais foi uma fungéo poténcia do tipo alométrica, conforme Equagéo (17)
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Fadesso = klwa (17)

Em que k; € uma constante de proporcionalidade e o é o coeficiente alométrico da
fungdo, que estabelece a ndo proporcionalidade entre as varidveis. Na Tabela 4.8 estdo
apresentados os parametros ki e a obtidos pelo ajuste a funcdo poténcia do tipo alométrica e o

coeficiente de correlacdo (R?), para as trés forcas centrifugas de compressao.

Tabela 4.8 — Coeficiente de determinacdo (R?) e constantes k; ¢ a das curvas ajustadas da
forca de adesdo em funcdo da velocidade angular de compressdo para as faixas
granulométricas de 20 - 40, 40 - 60 e 60 - 80 pum.

Faixa granulométrica (um)  Constante k; Constate o Coeficiente de determinacdo (R?)

20-40 6,68.10° 0,29 0,992
40 -60 5,44.107 0,41 0,985
60 — 80 2,46.107 0,55 0,999

Os valores de coeficiente de correlagcdo apresentados na Tabela 4.8 mostraram que a
funcdo do tipo alométrica se ajustou aos dados experimentais, indicando uma possivel relacéo
potencial entre a forca de adesdo e a velocidade angular de compressdo. Neste caso foi
possivel observar que os valores da constante k; diminuiram com o aumento do tamanho das
particulas.

Os valores do expoente o se mostraram instaveis para as faixas granulométricas
avaliadas, aumentando com o aumento do tamanho das particulas. Esta variacdo pode estar
associada a limitacdo na velocidade angular maxima da centrifuga. Conforme ja explicitado
anteriormente, o leite em po, por se tratar de um material macio, pode apresentar maior
deformacdo e suavizacdo nas microrugosidades de sua superficie, reduzindo desta forma a
distdncia de separacdo efetiva, aumentando a interacdo das particulas com a superficie do
substrato, e assim, contribuindo para o aumento da forca de adesao.

Comportamento semelhante foi observado em alguns trabalhos, como por exemplo,
Felicetti (2004) ao investigar a forca de adesdo de particulas de polvilho doce sobre um
substrato de ago inoxidavel, em que o expoente a variou entre 0,1 a 0,2. No trabalho de
Faustino (2010), o valor encontrado para a constante o foi de 3,5, no estudo da adesdo de
particulas de concentrado fosfatico em substrato de filtro de papel. Felicetti et al. (2008),
estudou a adeséo de concentrado fosfatico e calcario dolomitico em superficie de aco inox, e 0

valor o expoente a encontrado foi de 0,6 e 0,2-0,3, respectivamente.
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Pelas Figuras 4.14 e 4.15 pode-se observar o comportamento que a for¢a de adeséo
assumiu com o diametro médio da particula e com a velocidade angular de compressdo. Desta
forma, utilizando os resultados experimentais e baseando-se na Equacdo (15) e nos graficos
das Figuras 4.14 e 4.15, estimou-se a Equacdo (18) para representar de forma geral a
influéncia do tamanho da particula sobre a forca de adesdo particula-substrato, utilizando a

técnica centrifuga.
Faqg = kd,0%¢ (18)

Sendo k uma constante na qual estd embutido a umidade relativa do ar e as
caracteristicas fisicas e quimicas do material pulverulento e do substrato, a € uma constante
da equagéo, d, ¢ o diametro da particula (m), o ¢ a velocidade angular de compresséo (rad )
e ¢ é a esfericidade da particula. A esfericidade da particula foi adicionada na equagdo com o
intuito de representar uma importante caracteristica do material pulverulento. Felicetti (2004),
mostrou que a forca de adesdo do polvilho doce (¢ = 0,94) possuiu maiores valores do que o
concentrado fosfatico (¢ = 0,64). Ahrens et al. (2005), também avaliaram a forca de adesdo
particula-substrato, e verificaram que o tamanho da particula, rugosidade da superficie do
substrato e pressdo aplicada para o contato influenciaram na adesdo da particula, justificando
adicionar o termo da esfericidade.

Na Tabela 4.9 ¢é apresentado os resultados da forca de adesdo calculada pela Equacgéo
(18), utilizando os parametros expressos nas Tabelas 4.9 e 4.10, para o leite em pd apos
aplicacdo da forca centrifuga (press-on) de 1000, 5500 e 10000 rpm, utilizando o substrato de
aco inox. O valor de esfericidade utilizado foi de 0,77 (NIKOLOVA et al., 2015). Estes
resultados foram comparados com a forca de adesdo experimental obtidas por meio da
mediana geométrica.

Pela Tabela 4.9, observa-se que os valores da forca de adeséo calculados pela Equacéo
(18), para a faixa granulométrica de 20 a 40 pm apresentaram desvio pequeno, de
aproximadamente 10%. No entanto, observa-se elevada distancia dos valores da forca de
adesdo experimental do material pulverulento investigado com os valores tedricos nas faixas
granulométricas de 40 a 60 um e 60 a 80 um. Tal diferenca aumentou conforme aumento da
particula. Estes resultados podem ser justificados devido as considera¢ées do modelo, como o
contato entre materiais duros, aplicavel a particulas com diametros maiores que 20 pm,
enguanto que, como ja descrito, as particulas de leite, por ser material macio, pode ter de

deformado conforme aumento das forcas de compresséo.
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Tabela 4.9 — Forca de adesdo experimental e calculada pela Equacédo (18) do leite em po para
as forcas de compresséo de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Velocidade Faixa de a Forca de Adeséo Forga de Adeséo
a Diametro . L -
Angular de diametro médio (um) Experimental Teorica
compress&o (rpm) (Um) H (x 10° N) (x 10° N)
20-40 29,12 1,19 1,37
1000 40 - 60 49,70 1,52 4,10
60 — 80 70,67 1,98 11,17
2040 27,74 4,62 4,22
5500 40 - 60 48,21 71,26 15,74
60 — 80 64,77 9,93 51,48
2040 27,27 10,02 9,23
10000 40 - 60 48,17 24,28 3755
60 — 80 67,24 40,00 138,77

4.9. Planejamento experimental

A Ultima etapa deste trabalho consistiu em realizar um planejamento experimental
afim de verificar a influéncia da faixa granulométrica das particulas de leite em p6 (didametro
da particula) e da forca de compressdao das particulas sobre o substrato de ago inox
(velocidade angular de compressdo) na forca de adesdo particula-substrato. Os resultados do

planejamento experimental estdo apresentados na Tabela 4.10.

Tabela 4.10 — Matriz do planejamento fatorial 2% com trés repeticdes no ponto central com a
resposta da forca de adesao.

. Diametro da Velocidade angular de  Forca de Adesao Experimental
Ensaios P ~ 6
particula (um) compressao (rpm) (x 10 N)
1 -1 -1 1,19
2 1 -1 1,98
3 -1 1 10,02
4 1 1 40,00
5 0 0 7,26
6 0 0 7,39
7 0 0 7,15

Por meio de um planejamento experimental € possivel extrair o maximo de

informagdes do sistema estudado com um numero minimo de ensaios experimentais. As
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repeticbes no ponto central tm como objetivo avaliar a repetibilidade do processo. A
associacao da metodologia do planejamento fatorial, com analise de variancia (ANOVA) dos
resultados experimentais e de superficies de resposta fornecem informacdes seguras sobre o
processo, minimizando erros envolvidos em técnicas de tentativa e erro em equacgoes
empiricas, uma vez que se trata de uma ferramenta fundamentada na teoria estatistica. Além
disso, é possivel obter-se um modelo matematico estatistico para descrever o sistema estudado
na regido experimental investigada, e com isso, comparar com o0s dados experimentais e com
as equacdes empiricas (EquacOes 8 e 18).

Para avaliacdo dos resultados apresentados na Tabela 4.10, inicialmente foi analisado
os principais efeitos que contribuiram de forma significativa para a forca de adesdo das
particulas de leitem em p6 no substrato de aco inox por meio do diagrama de Pareto, que é

apresentado na Figura 4.16.

Figura 4.16 — Diagrama de Pareto dos efeitos do planejamento experimental para a resposta
da forca de adesdo em funcdo da faixa de granulometria das particulas de leite em pé e da
velocidade angular de compressao.

Velocidade de Compresséo 5.137%

Diametro da Particula 3.374

Diametro x Velocidade 3.201

Fonte: o autor.

O diagrama de Pareto (Figura 4.16) evidencia o efeito significativo para as trés
variaveis avaliadas ao nivel de significancia de 5%. Logo, o efeito linear da velocidade
angular de compressdo e do didmetro da particula, além da interacdo entre ambas variaveis,

mostraram-se significativos para o intervalo de confianga de 95%, influenciando de forma
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proporcional a resposta da forca de adesdo. Assim, aumentando os valores destas variaveis,
maior sera o valor final da for¢a de ades&o.

Por meio da analise de variancia (ANOVA), comparando o valor do F calculado (Fcaic)
com o F tabelado (Fwp) € possivel afirmar se 0 modelo estatistico proposto é valido e se 0s
parametros da equagéo se ajustam aos dados experimentais. Na Tabela 4.11 s&o apresentados
os resultados da ANOVA e dos coeficientes de regressao para a forca de adeséo.

Tabela 4.11 - ANOVA e coeficiente de regressé@o para a resposta da forca de adeséo.

Quiados  liberdads  mégip Fedlculado R
Regressdo 9,98.101° 3 3,33.101° 16,006 0,9412
Erro 6,24.10™ 3 2,08.10™"
Total 1,06.10°° 6

Fab (3;3;0,05) = 9,277.

Pela Tabela 4.11, a analise de variancia apresentou coeficiente de determinacdo de
0,9412 e F¢yc = 16,006. O resultado do teste F (Feac > Frap) indicou que o modelo linear é
vélido estatisticamente ao nivel de significancia de 5% e o valor de R? indicou que a curva
descreveu a relacdo entre as varidveis independentes e a variavel dependente, uma vez que
94,12% da variacdo total em torno da média sdo explicadas pela regressdo. O modelo
validado estatisticamente com as varidveis codificadas para a resposta da forca de adesdo a

5% de significancia é apresentado na equacao abaixo.
F,q = 1,07.107° + 7,69. 10‘6dp +1,17.10 5w + 7,30. 10‘6dpa) (19)

Em que:

Fag: forca de adeséo (N);

dp: nivel codificado do diametro medio da particula;

o: nivel codificado da velocidade de compresséo.

Na Tabela 4.12 é apresentado os resultados da forca de adeséo calculada pela Equacéo
(19) para o leite em pd apos aplicacdo da forca centrifuga (press-on) de 1000, 5500 e 10000
rpm, utilizando o substrato de aco inox. Estes resultados foram comparados com a forca de

adesdo experimental obtidas por meio da mediana geométrica.
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Tabela 4.12 — Forca de adesdo experimental e calculada pela Equacdo (19) do leite em po
para as forgas de compressao de 1000, 5500 e 10000 rpm.

Velocidade Faixa de a Forca de Adeséo Forga de Adeséo
a Diametro . L -
Angular de diametro médio (um) Experimental Tedrica
compress&o (rpm) (Um) H (x 10° N) (x 10° N)
20-40 29,12 1,19 -1,39
1000 40 - 60 49,70 1,52 -1,00
60 — 80 70,67 1,98 -0,61
2040 27,74 4,62 3,01
5500 40 - 60 48,21 7,26 10,70
60 — 80 64,77 9,93 18,39
20 -40 27,27 10,02 7.41
10000 40 - 60 48,17 24,28 22 40
60 — 80 67,24 40,0 37,39

Pela Tabela 4.12, observa-se que os valores da forca de adesdo calculados pela
Equacdo (19), apresentaram desvio pequeno na velocidade angular de compressdo de 10000
rpm (desvio de aproximadamente 10%). O desvio observado entre os valores da forga de
adesdo experimental e calculada pela Equacdo (19) aumentou para a velocidade angular de
compressdo de 5500 rpm. Por fim, os valores de forca de adesdo na velocidade angular de
1000 rpm nao foram representativos ao fenémeno fisico, uma vez que os valores encontrados
foram negativos (Fyq < 0).

Desta forma, mesmo o modelo sendo estatisticamente valido ao nivel de significancia
de 5%, ndo representou todos os valores de forca de adesdo experimentais. Logo, foi possivel
observar de forma geral, que a relacdo entre a forca de adesdo com a velocidade angular de
compressdo e o tamanho da particula ndo foi linear, sendo necessario testar modelos
polinomiais.

Ao realizar a analise de variancia ignorando somente o efeito linear do diametro da
particula, o coeficiente de determinacdo reduziu para 0,7181. Ao ignorar somente o efeito
linear da velocidade de compressdo, o R? reduziu para 0,4239. E por fim, ao ignorar os dois
efeitos lineares juntos, o coeficiente de determinacdo foi de 0,2008. Também foi possivel
observar que o efeito de interagdo entre o didmetro da particula e a velocidade de compressao
sdo ambos lineares, diferente do observado na Equacdo (18), que mostrou que a forca de

adesdo aumentava de forma néo linear com o aumento da velocidade angular de compresséo.
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Desta forma, observa-se que as Equacdes (19) e (18) apresentaram diferencas, no
entanto, os valores de forca de adesdo obtidas por ambas equacgdes apresentaram diferencas
significativas para alguns valores de velocidade angular de compressdo e/ou faixa
granulométrica das particulas. Estas diferencas podem ser justificadas, provavelmente, por
algum erro experimental ocorrido durante os ensaios com a centrifuga.

Além do modelo matemético estatistico, foi possivel estabelecer superficies de
resposta (Figura 4.17) e de contorno (Figura 4.18), que auxiliaram na avaliacdo dos efeitos
das variaveis dependentes (diametro da particula e velocidade angular de compressdo) na

forca de adesdo, indicando as condi¢des 6timas.

Figura 4.17 — Superficie de resposta para o efeito do didmetro da particula e velocidade de
compresséo sobre a forga de adesao (N).

B >3E-5
[ <2.25E-5
[ <1.25E-5
Bl <25E-6

Fonte: o autor.

Nas Figuras 4.17 e 4.18 foi observado uma tendéncia de aumento na forca de adeséo
substrato-particula para quanto maior for a faixa granulométrica e a velocidade de
compressdo, indicando que os dois parametros influenciaram diretamente na variavel
resposta. Neste caso, ambos os parametros influenciaram positivamente na forca de adeséo,
confirmando a influéncia direta do diametro da particula e da velocidade angular de

compressdo, como ja discutido no trabalho.
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Figura 4.18 — Curva de contorno para o efeito do didmetro da particula e velocidade de

compresséo sobre a forca de adesdo (N).
1.0

0.5

Il >35E-5
Il <3.4E-5
Il <29E-5
BN <2.4E-5
; . ) 1 <19E-5
[l <14E-5
-1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 EH <9E-6
. ; B <4E-6
Diametro da Particula (um) B <-1E-6

Velocidade de Compresséo (rpm)
o
o

Fonte: o autor.

O valor 6timo para a velocidade de compressao seria acima de 10000 rpm e para faixa
granulométrica acima de 60 a 80 um. No entanto, é necessario ter cuidado ao analisar estes
resultados, uma vez que, como ja afirmado, as particulas em faixas granulométricas maiores
apresentaram formatos irregulares, provavelmente devido a formacdo de aglomerados de
particulas de leite em pd, o que foi evitado neste estudo, pois a forca de adesdo de
aglomerados pode apresentar comportamento diferente de particulas. Além disso, como ja
discutido, o modelo matematico estatistico ndo representou satisfatoriamente todos os dados
experimentais.

Desta forma, para validar o modelo matematico estatistico no calculo da forca de
adesdo, na organizacdo do planejamento experimental poderia ser realizado um planejamento
composto rotacional, pois com 0s pontos axiais € considerado os termos quadraticos, e como
ja observado, a relacdo entre a forca de adesdo com a velocidade angular de compresséao e
com a faixa granulométrica ndo se mostrou linear, sendo uma alternativa buscar equacoes
polinomiais. Além disso, poderia ser avaliado considerar aspectos operacionais que
influenciam o sistema, como as caracteristicas quimicas e fisicas do material pulverulento e

do substrato, e também a umidade relativa.

68



5. CONCLUSOES

Na elaboracdo deste trabalho foi utilizado a técnica centrifuga como método para
avaliar a adesd@o de particulas de leite em p6 em substrato de aco inoxidavel, investigando a
influéncia do tamanho das particulas do material pulverulento e a forca centrifuga de
compressdo sobre a forga de adesdo particula-substrato. A partir dos resultados experimentais,
as principais conclusdes deste trabalho foram:

- A forca de adeséo entre as particulas de leite em po e a superficie do disco de ago
inoxidavel apresentou comportamento linear com o diametro das particulas, assim, a forca de
adesdo aumentou com 0 aumento do tamanho das particulas.

- A forca de adesdo entre as particulas de leite em pé e a superficie do disco de aco
inoxidavel aumentou com o aumento da velocidade angular de compresséo (press-on).

- O desprendimento das particulas de leite em pé depende diretamente de seu diametro
médio com a variagdo da velocidade angular de desprendimento (spin-off).

- Nas trés forcas centrifugas de compressao (press-on) investigadas, a relagdo entre a
porcentagem de particulas aderidas na superficie do disco e a forca de adesdo obedeceu a
distribuicdo log-normal, e apresentou comportamento linear.

- Os valores da distancia de separacdo efetiva obtidos para a adesdo das particulas de
leite em pd em substrato de aco inox apresentaram variacdo muito pequena com o diametro da
particula, indicando que z, é fracamente dependente do tamanho da particula para a faixa de
didmetros estudadas neste trabalho.

- A distancia de separacdo efetiva entre a superficie de aco inox e o leite em po
apresentou valores decrescentes conforme aumento da forga centrifuga de compresséo.

- Todos os valores estimados para a distancia de separagdo efetiva encontraram-se
dentro da faixa de valores sugeridos por Schubert (1981), (4.10%° m < z < 4.10® m), exceto
para a velocidade angular de compressao (press-on) de 10000 rpm, devido a uma possivel
deformacéo elastica nas particulas de leite em p6 durante o processo de compressao.

- A forca de adesdo teérica, calculada pelo modelo de Derjaguin-Miller-Toporov
(DMT) ndo se aproximou dos valores da forca de adesdo obtidos experimentalmente,
possivelmente devido a deformacdes elasticas que ocorrem nas particulas de leite em p6 na
aplicacdo da forca de compressdo, ndo consideradas pelo modelo de DMT, que considera
apenas a interacao entre a particula e a superficie por meio da energia superficial.

- O modelo matemético empirico, obtido por meio da observagdo do comportamento

da forgca de adesdo assumido em funcdo do didmetro médio da particula e da velocidade
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angular de compressdo, mostrou que a forca de adesdo pode aumentar de forma néo linear
com o aumento da velocidade de compresséo. Os valores obtidos por este modelo ndo se
aproximaram dos valores da forca de adesdo experimentais, possivelmente porque as
particulas de leite podem ter se deformado conforme aumento das forcas de compresséo.

- O planejamento fatorial utilizado mostrou que o termo linear da velocidade angular
de compressdo, o termo linear do didmetro da particula e o termo de interacdo entre estas duas
varidveis foram parametros significativos ao nivel de confianca de 95% sobre a variavel
resposta forca de adeséo.

- Pelo teste da ANOVA e pelo teste F, 0 modelo matemaético estatistico foi valido
estatisticamente ao nivel de significancia de 5%, e por isso foi possivel avaliar curvas de
superficie e de contorno, para analisar a influéncia da velocidade angular de compressao e do
didmetro da particula na forca de adesdo. No entanto, o modelo de forma geral ndo

representou os dados experimentais da forca de adeséo experimental.

70



6. SUGESTOES

- Utilizar uma centrifuga com velocidade rotacional maior do que a usada neste
estudo, pois o aumento na forca de desprendimento poderia ter liberado energia elastica do
material para se conseguir uma separacao mais facil das particulas.

- Avaliar o comportamento da forca de adesdo ao se aplicar velocidades de
compressdo inferiores as utilizadas neste trabalho.

- Estudar a forca de adesdo das particulas de leite em pd em outros substratos, com
rugosidades diferentes do aco inox.

- Utilizar materiais pulverulentos organicos com propriedades diferentes, sujeito a
alteracdes diferentes quando comprimidos.

- Testar materiais pulverulentos organicos com distribuicdo granulométrica distinta a
da utilizada neste trabalho.

- Estudar a influéncia da composicdo quimica do material pulverulento no
comportamento da forcga de adeséo.

- Investigar a influéncia da umidade relativa do ar e da temperatura na forca de adeséo
entre as particulas de leite em po e o substrato de ago inox.

- Realizar planejamento composto rotacional, pois com 0s pontos axiais serd possivel

avaliar termos nao lineares.
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