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Resumo

Resumo

O objectivo deste trabalho consiste no estudo e andlise do processo de
micronizacdo de particulas num jet mill. Este tipo de moinho permite a micronizacéo de
particulas micrométricas sem qualquer contaminacdo pelos materiais de moagem. O
projecto deste tipo de equipamento foi efectuado com o recurso a modelagdo simples de
movimento de particulas, no interior de um escoamento, aplicado a separacao ciclonica. Os
resultados numéricos provaram que estdvamos em condi¢cdes de poder optimizar o projecto
e construir um equipamento demonstrativo. A sua construcdo implicou também a seleccao
de materiais e 0 estudo comparativo com outros equipamentos congéneres.

A validagédo experimental foi efectuada utilizando materiais como o nitrato de
amonio e o carbonato de célcio, sendo analisada a granulometria do material antes e ap6s o
processo de micronizagdo, através de imagens obtidas num microscopio. Na realizacdo dos
ensaios, variou-se o numero de jactos do jet mill e o tempo de funcionamento do processo,
por forma a estabelecer perfis de funcionamento mais favoraveis a micronizacdo das
particulas. A componente energética do processo foi também considerada na anélise
efectuada.

Os resultados comprovaram a validade do projecto efectuado e da sua
construcdo. Demonstraram também que este tipo de equipamento se adequa mais a
desaglomeracdo de particulas do que a sua micronizacdo, quando se trata de particulas de

escala micrométrica.

Palavras-chave: Jet mill, micronizagao de particulas, desfloculagdo,
escoamento de particula micrométricas, modelos de
Stokes, carbonato de cdlcio, nitrato de amonio,
rendimento energético.
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Abstract

Abstract

The aim of this work is the study and analyze of the process of micronization
of particles in a jet mill. This type of milling allows the micronization of particles without
any contamination by grinding materials. The design of this type of equipment has been
carried out with the use of simple modeling of motion of particles within a flow, applied to
the cyclonic separation. Numerical results proved that we were in a position to optimize
the design and build a demonstrator equipment. Its construction also involved the selection
of materials and the comparative study with other existing equipment.

The experimental validation was carried out using materials such as
ammonium nitrate and calcium carbonate, and the particle size of the material before and
after the micronization process was analyzed through images obtained in a microscope. In
the tests ranged, the number of jets and jet mill operating time of the process were
optimized in order to establish the most favorable operation profiles for micronization of
the particles. The energy component of the process was also considered in the analysis.

The results confirmed the validity of the design and its construction. Also it
was demonstrated that this type of equipment is more adequate to the deagglomeration of
the particles than to their micronization, if the original particles are yet in a micrometer

scale.

Keywords Jet mill micronization particle deflocculation, micrometer
particle flow, Stokes models, calcium carbonate,
ammonium nitrate, energy efficiency.
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Introducao

1. INTRODUCAO

1.1. Particulas - classificagao

Para uma melhor compreensdo do presente trabalho, € necessario que sejam
definidos alguns dos termos mais relevantes. Uma particula define-se como um pequeno
objecto que, em termos de transporte e propriedades, comporta-se como um todo. As
particulas finas caracterizam-se como aquelas que possuem uma dimensdo compreendida
entre 2,5 e 0,1 um, sendo que as nanoparticulas sdo caracterizadas por possuirem
dimensdes entre 1 e 100 nm (Inam, 2010).

No presente trabalho, o termo fluido € sempre associado ao ar, visto ser o
fluido usado para a realizacdo de todo o trabalho. Considerando que uma particula esférica
se encontra exposta a um escoamento (Figura 1.1), este sera caracterizado pelo nimero de
Reynolds (Re), definido pela razdo entre as forgas de inércia e as forgas viscosas, dado
pela seguinte equacdo:
dy. par-U
S

Re = (1.1)

onde p,-, simboliza a massa volimica do ar, U a velocidade do ar em relacdo a particula, u
a viscosidade dindmica do ar e d,, o didametro da particula. Pela equacdo (1.1), facilmente
se verifica que o valor do nimero de Reynolds é directamente proporcional ao diametro da
particula, isto implica, no caso das particulas finas, que o valor da sua forca de inércia sera
relativamente baixo, consequentemente, o valor do nimero de Reynolds sera também
consideravelmente baixo.

Na Figura 1.1 podemos observar que nos pontos A e D, o fluido ¢é obrigado a
parar 0 seu trajecto, e atinge a sua velocidade maxima nos pontos B e C. A energia cinética
sera maxima nos pontos B e C e nula em A e D, sendo que a pressdo diminui de A para B e
de A para C, aumentando de B para D e de C para D. Nos pontos A e D a pressdo sera
igual.

Jodo Manuel Rosa Pimenta 1
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Figura 1.1. Fluxo do escoamento em torno de uma particula esférica (Coulson et al., 2002).

Sabendo que um fluido viscoso, quando passa sobre a superficie da particula,
sofre um atraso na camada limite, que se forma na proximidade da superficie. A camada
limite aumenta de espessura com o aumento da distancia a area frontal da particula. Se a
pressdao diminui na direccdo da pressdo da corrente, o atraso impingido ao fluido serad
menor e a camada limite sera, consequentemente, mais fina. Se a pressao estiver a
aumentar, ocorrera um maior atraso e a espessura da camada limite aumentard mais

rapidamente.

1.2. Redugao de particulas

O mecanismo do processo de reducdo de particulas é extremamente complexo,
embora tenha havido, em anos recentes, varias tentativas para uma analise mais
pormenorizada do problema. Se um bloco Unico de material for sujeito a um impacto
brusco, geralmente partir-se-4, dando lugar a algumas particulas relativamente grandes e a
um certo nimero de particulas pequenas, sendo poucas as particulas de tamanho
intermédio. Com o aumentar da energia de impacto, as particulas maiores irdo ficar de
tamanho bastante mais pequeno e serdo mais numerosas, sendo que o nimero de particulas
finas também aumenta, embora o seu tamanho ndo sofra grandes alteracdes. Podemos
concluir que o tamanho das particulas finas esta intimamente ligado a estrutura interna do
material, € que o tamanho das particulas maiores esta relacionado com o processo pelo
qual se efectua a reducéo de particulas.

A alteracdo do tamanho de particulas pode ser obtida a partir de dois métodos:
o “top-down” e o “bottom-up” (Figura 1.2). No método “top-down”, que traduzido
significa de cima para baixo, o produto final é obtido através da eliminacdo do excesso de

material existente, até atingirmos a escala nanométrica. O “bottom-up”, ou seja, de baixo

2 2013
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para cima, designa precisamente o oposto, a construcdo do material ¢ feita a partir dos seus

componentes basicos, isto €, moléculas ou &tomos.

cm Material base Ooo }J m

Aglomerados,
cristais

. ' .
Moagem grosseira Nanoparticulas o o o nm
" Q

£
Fe

v Moagem fina 4 '
" T

Atomos, moléculas ° ,o @ 9 s
2 90 A
Q9
a) b)

Figura 1.2. Fases dos processos: a) “top-down” e b) “bottom-up” (Adaptado de Raab et al., 2011).

Os processos de moagem, tipicamente mecanicos e fisicos, sdo aplicacbes do
método de “top-down”, enquanto o método de “bottom-up”, é normalmente aplicado em
processos fisico-quimicos de fase liquida (processo de precipitacdo e processo sol-gel, por
exemplo), ou de fase gasosa (processos de deposi¢do quimica ou fisica de vapores). Estes
dois métodos sdo comumente utilizados pela inddstria para a obtencéo de nanoparticulas, e
consequentemente, nanomateriais (Hornyak et al., 2008).

Ambos 0s métodos possuem as suas vantagens e desvantagens. O método
“top-down”, apresenta como grande vantagem o facto de conseguir obter nanoparticulas,
partindo de um material base com dimensdes muito superiores, e uma vez definidos e
aperfeicoados os métodos de reducdo, os custos de producdo tendem a baixar de forma
significativa. Entre outras, as desvantagens deste método consistem na complexidade e
custos inerentes a optimizacdo dos processos para que possa ser obtido um produto final
satisfatorio. A utilizagdo deste método implica, na maioria dos processos, que o material
sofra danos na sua cristalografia, ocorra dissipacdo de calor, e sejam geradas imperfei¢des
na superficie do mesmo. Neste método existe também a limitagdo fisica do material, no
sentido em que so € possivel efectuar a reducdo até, no maximo, uma escala nanometrica,
contrariamente ao método “bottom-up”, que permite partir de uma escala atomica e atingir

as dimensdes do material base (Hornyak et al., 2008).
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O método “bottom-up” possui duas grandes vantagens, os processos utilizados
induzem muito poucos defeitos ao material, e, muitas das vezes, os &tomos depositados
organizam-se espontaneamente, formando estruturas bem definidas de tamanho
nanométrico. Em contrapartida, 0s processos que recorrem a este método, ndo apresentam
muita robustez nos produtos finais obtidos, e quando comparado com o0 método
“top-down”, torna-Se Um pProcesso muito moroso para a obtencdo de nanoparticulas
(Hornyak et al., 2008).

Entre estes dois métodos, o “bottom-up” aparenta ser o mais vantajoso na
reducdo de particulas, embora seja de facto, 0 menos utilizado pela industria, sendo que o
método “top-down” ¢ dominante na industria mundial da nanotecnologia.

No presente trabalho serad utilizado um processo de moagem a jacto, jet mill,
que utiliza o método “top-down”, visto que o objectivo é micronizar o material por forma a

obter particulas cada vez mais pequenas.

1.3. Sintese histdrica do processo de moagem

O processo de moagem foi uma das primeiras invencdes do Homem. Ao longo
do tempo, com o fim da fase nbmada, 0 Homem sentiu necessidade de plantar e cultivar
alimentos, assim como processa-los por forma a conserva-los durante um largo periodo de
tempo. Neste ponto de vista, o processo de moagem, define-se como uma das bases da
evolucdo da Humanidade, no sentido em que trouxe a necessidade de desenvolver
ferramentas e utensilios capazes de reduzir o tamanho dos materiais. A moagem de graos e
sementes é um processo realizado a mais de 75.000 anos, suspeitando-se que 0 povo grego
foi o primeiro a conceber um moinho comercial. Mesmo durante a fase da Idade da Pedra,
a moagem consistia em colocar o trigo entre duas pedras, processo ndo muito diferente do
de um moinho de vento ou &gua dos dias de hoje (Vegt, 2007).

Num moinho de vento ou a &gua, a pedra inferior esta fixa e a pedra superior
encontra-se apoiada num eixo, sendo que a altura entre a pedra inferior e superior podia ser
regulada em fungdo das necessidades do moleiro. Ambas as pedras tinham superficies
rugosas, € com o movimento da pedra superior, o trigo existente entre as duas pedras era
entdo moido. O trigo era inserido na zona de moagem através de um orificio existente no
centro da pedra superior, saindo pela periferia em formato de farinha. Posteriormente 0s

moinhos foram adaptados a outras &reas industriais, como na fabricacdo de pasta de papel,
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corte de madeiras, e na producdo de minério. A descricdo de alguns destes processos de
moagem pode ser encontrada nas obras de George Bauer, também conhecido como
Georgius Agricola, onde temos o exemplo de um moinho movido a 4gua para a trituracao
de minério (Figura 1.3) (Vegt, 2007).
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Figura 1.3. Moinho de trituragdo de pedra, movido a dgua (Adaptado de Vegt, 2007).

No final do século XVIII e inicio do século XIX, com a Revolugdo Industrial,
presenciou-se a maior mudanga tecnoldgica, socioeconémica e cultural, comecando no
Reino Unido, mas rapidamente propagou-se pelo mundo inteiro. Durante este periodo, a
economia, baseada até entdo em trabalho manual, foi substituida por uma economia
dominada essencialmente pela industria e por processos mecanizados. Nao ha davidas que
o desenvolvimento de muitas das maquinas ainda hoje utilizadas, esta fortemente ligado as
primeiras décadas da Revolucdo Industrial, mais propriamente entre 1775 e 1830. O
desenvolvimento de maquinas e ferramentas puramente metélicas deu-se nas duas
primeiras duas décadas do século XI1X, surgindo novas industrias, em diversas areas, com
métodos de producdo mais modernos, melhorando os mecanismos antigamente usados,
nomeadamente os moinhos (Vegt, 2007).
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Actualmente, muitos produtos sdo produzidos atraves de moinhos
automatizados, nas mais diversas areas, como 0 minério, quimica, alimentar e
farmacéutica. A granulometria exigida para os materiais destas industrias teve um efeito na
sua taxa de producdo e na procura de energia. Do ponto de vista energético, a reducdo de
particulas torna-se um processo altamente ineficiente, visto que apenas 0,1-0,2% da
energia fornecida ao moinho surge como aumento da energia de superficie nas particulas
(Coulson et al., 2002). Da mesma forma que os moinhos primdérdios exigiam grandes
quantidades de energia, sob a forma de agua (Figura 1.3) ou vento, também 0s processos
de moagem dos nossos dias requerem grandes quantidades de energia eléctrica. Um estudo
realizado pela National Materials Advisory Board (NMAB), demonstrou que, S6 nos
Estados Unidos da América, as industrias utilizam anualmente cerca de 32 bilides kWh de
energia eléctrica nos processos de reducdo de particulas (NMAB, 1981). Por este motivo, a
pesquisa e desenvolvimento dos processos de moagem de particulas tem incidido,

essencialmente, no seu consumo energetico.

1.4. Métodos e tipos de moagem

O processo de moagem pode ser dividido maioritariamente em trés tipos,
moagem fina, grosseira e por activacdo mecénica. Estes tipos de moagem distinguem-se
pela energia que é transmitida pelo moinho aos mecanismos de moagem e ao material que
se pretende moer. A moagem grosseira tem por objectivo a reducdo do material, enquanto
a moagem por activagdo mecénica consiste, basicamente, nas mudangas estruturais do
material moido, por forma a aumentar a reactividade das suas particulas. A moagem fina
define-se como um processo intermédio entre a moagem grosseira e a por activacao
mecanica, uma vez que efectua a reducdo do material e altera a estrutura do mesmo
(Boldyrev et al., 1996).

A eficiéncia de um processo de moagem € altamente influenciada pela forma
como a carga é aplicada e pela sua grandeza, mas, é também importante a natureza da forca
que é aplicada, por exemplo, se se trata de uma forca compressiva, de impacto, ou de corte.
Se a forca aplicada nédo for suficiente para ultrapassar o valor do limite elastico do material,
este sera apenas comprimido (utilizacgdo de uma forca compressiva) e a energia
armazena-se nas particulas. Assim que a carga € retirada, a particula ira se expandir

novamente até atingir a sua forma original, sem que se tenha realizado trabalho util; a
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energia reflecte-se sob a forma de calor, ndo ocorrendo reducgéo de tamanho. Se aplicarmos
uma forca com valor ligeiramente superior ao da resisténcia do material a0 esmagamento,
ocorrera a fractura da particula, obtendo assim uma utilizacdo o mais eficiente possivel da
energia. Qualquer processo de moagem que utilize ferramentas para a realizagdo do
processo (como por exemplo, 0 moinho de esferas ou o moinho de martelos) tem, por
forma a obter resultados satisfatorios na reducédo de particulas, que respeitar esta condicao,
caso contrario, ndo ocorrera qualquer tipo de moagem do material (Coulson et al., 2002).
O processo de moagem num ambiente laboratorial, segundo uma ténica de
estudo e optimizagdo de processos, tem como objectivo estudar todas as variaveis e
condicionantes envolvidas. O conhecimento adquirido nos testes a nivel laboratorial, é
imprescindivel para a transicdo e aplicacdo do processo a uma escala industrial, sendo que
num ambiente laboratorial, a margem de erro é ampla, contrariamente a um ambiente
industrial, onde 0 minimo erro pode comportar problematicas e custos elevadissimos para a
empresa. Nessa Optica, muitos dos processos de moagem consistem em mecanismos
sistematicos e repetitivos, sendo que quando extrapolados para um ambiente industrial, é
natural que 0s mesmos sejam automatizados, por forma a obter uma reducdo de custos e
tempos de producao.
A moagem de um material pode ser realizada a seco ou a himido. Considera-se
gue a moagem ¢ efectuada a seco quando o teor de humidade do material é inferior a 4%
em massa. A moagem hdmida é, por norma, um processo utilizado em moinhos de baixa
velocidade, tendo, quando comparada com a moagem a seco, as seguintes vantagens:
e acapacidade da instalagdo é maior;
e aformacao de poeiras é eliminada;
e 0 manuseamento dos solidos é mais facil;
e aremocdo do produto fica facilitada;
e apoténcia consumida é inferior em cerca de 20-30%.
Na moagem hdmida verifica-se, como desvantagem, um desgaste no material
que realiza o processo de moagem cerca de 20% superior, dai ser por vezes necessario a
secagem do produto (Coulson et al., 2002).
Um dos cruciais problemas de moagem é a contaminacdo devida a erosdao dos
materiais das maxilas dos agentes mecanicos que executam a moagem. Este problema é

conhecido desde a antiguidade na moagem do trigo, em virtude de ndo se admitir que a
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farinha possuisse concentragfes de silicatos ou outros materiais prejudiciais a salde
humana. Este foi o motivo principal para que as mds dos moinhos fossem executadas
preferencialmente em rocha calcérias. Esta razdo levou a que muitos autores procurassem
realizar as operacGes de moagem, utilizando os materiais que sdo moidos. Esta operacdo so
se pode obter com choques e fricgbes, de forma intensa e repetitiva entre as proprias
particulas, a existéncia de um ciclone com injeccdo e abrasdo circular entre as particulas
circulantes poderia resolver este problema, dando-se o nascimento do jet mill como
evolucdo natural de um ciclone aerodindmico (Figura 1.4). Na Figura 1.4 é dado um
exemplo de um jet mill com muita utilizagdo na industria, sendo também descritos todos o0s

seus principais constituintes e esquematizado o processo de funcionamento do mesmo.

Zona de introdugdo do i~ 5
. . . !
material a micronizar \ \‘. o
\

Secgdo de saida do
produto micronizado

Tubo de admissdo de
ar comprimido para
introdug@o de material
na camara

Vortice do ciclone
gerado na camara

Camara de
micronizagao

Tubo de admissdo de
ar comprimido para a
camara

Aros internos controladores da
admissdo de ar na camara

‘A Antecdmara de circulagido

do ar comprimido

Figura 1.4. Representacdo esquematica de um jet mill (Adaptado de Sturtevant, 2013).

1.5. Aplicagao a moagem de nitrato de amoénio e
carbonato de calcio
O nitrato de amédnio (NA) é um composto quimico cuja formula molecular é
NH4NO3, e é, a nivel comercial e aplicabilidade, dos mais importantes compostos de
amonio. E extensivamente utilizado na area de fertilizantes & base de nitrogénio e em
explosivos. Enquanto fertilizante, age como uma fonte de i6es de amoénia e nitrato, vitais
para as plantas, no campo dos explosivos e propergois, o0 NA € o principal componente de

explosivos em muitas industriais da area, uma vez que o ido de nitrato é uma fonte de
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oxigénio e encontra sua aplicagdo como um oxidante. Varias composicGes de NA como,
por exemplo, 6leo combustivel de nitrato de amonio (ANFO) e amatol (mistura de
trinitrotolueno com nitrato de aménio), sdo explosivos conhecidos. No entanto, a sua
utilizacdo no campo dos propergois e pirotecnia e bastante limitada, ao contrario do nitrato
de potassio, que é o principal constituinte do po6 preto ou p6lvora e também conhecido para
ser usado nos primeiros foguetes sélidos ou perclorato de amoénio, que € o principal
oxidante dos mais recentes propergois solidos. O uso restrito de NA em propergdis deve-se
a baixa velocidade de combustdo e baixo desempenho, tais como em geradores de gases
para as turbo bombas de motores de rockets de combustivel liquido ou accionadores de
emergéncia para avides a jacto (Oommen, et al., 1999).

O NA deve ser considerado como um forte explosivo quando se encontra sob
as seguintes condicdes: reforcado por um explosivo de alta velocidade, confinado em altas
temperaturas, e na presenca de material oxidavel. Embora NA ndo queime por si so, € um
oxidante suficientemente forte e capaz de suportar a combustdo Como a maioria dos
materiais energéticos, a termdlise de NA depende de varios factores, nomeadamente,
pressdo, temperatura e condi¢cbes experimentais como tamanho da amostra, taxa de
aquecimento, a pureza da amostra, presenca de substancias estranhas e técnicas de
monitoramento (Oommen, et al., 1999).

O carbonato de célcio (CC) € um composto muito utilizado na industria, sendo
estimado que entre 15 a 20 milhdes de toneladas sdo produzidas anualmente, sendo que
metade desta quantidade é contabilizada como CC em p6. A sua formula quimica é CaCQOs,
resultante da reaccdo do 6xido de calcio com o didxido de carbono (Jones, 2011).

Devido ao seu relativo baixo custo, o CC é usado extensivamente em
indUstrias, sendo que as suas tipicas aplicacdes sdo encontradas em agregados e aditivos.
Tradicionalmente, aditivos funcionais sdo materiais que fornecem uma funcionalidade
especifica para uma formulacdo, por exemplo, a adicdo de CC para formulaces de
cimento, que posteriormente serd quimicamente tratado para formar o Oxido de célcio
necessario, ou a utilizacdo como um pigmento de cor em materiais como papel e tintas
(Jones, 2011).

A reducdo granulométrica destes materiais, efectuada com recurso a um jet

mill, implica um aumento significativo da sua area de superficie. Quanto mais pequenas
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forem as particulas do material usado, mais eficiente e rdpida sera a reac¢do quimica,

obtendo assim um aproveitamento maximo do material, tanto em massa como em energia.

1.6. Objectivo e estrutura da tese

O trabalho aqui apresentado tem como objectivo primordial o estudo e
optimizacdo sobre o processo de micronizacdo de material, recorrendo a um jet mill.
Entende-se por micronizacdo, o processo de reduzir a granulometria de um determinado
material até uma escala micrométrica. A utilizacdo de um jet mill para a reducdo
granulométrica, deve-se essencialmente ao facto de ndo haver qualquer tipo de
contaminacdo do material, a reducdo e classificacdo do material ocorre simultaneamente no
interior do jet mill, garantindo-lhe uma grande vantagem face a outros mecanismos e
processos de moagem.

O jet mill garante também que ocorra a desfloculacdo do material moido.
Entende-se por desfloculacdo a auséncia de associacdo entre particulas, que ocorre quando
as forcas repulsivas entre as particulas sdo predominantes, ou seja, as particulas repelem-se
umas as outras, permanecendo como particulas isoladas durante a fase de suspensédo,
suspensdo essa que ocorre durante um longo periodo de tempo. Se as forcas repulsivas
prevalecerem, as particulas do material irdo se separar ou desflocular, acabando por formar
sedimentos mais densos e compactos. (Wasan, 2013).

Uma vez que o processo de moagem do jet mill é realizado num escoamento
bifasico particula-ar e, sabendo que o mesmo adquire o formato de um ciclone, no
Capitulo 2 é feita uma andlise tedrica sobre os principais parametros para a caracterizacao
de uma particula, é também analisado o movimento das particulas quando arrastadas por
um fluido e introduzidas as equacdes caracteristicas da separacdo ciclonica. Por ultimo, sdo
aplicados todos estes conceitos aos materiais utilizados, nitrato de amonio e carbonato de
calcio.

A descricdo dos pardmetros construtivos e operacionais do jet mill utilizado
para a micronizacdo do material é feita no Capitulo 3, sendo também descrito o
procedimento experimental para a realizagdo dos ensaios.

No Capitulo 4 sdo expostos os resultados obtidos a partir da moagem de

material no jet mill, em funcédo das condicionantes de funcionamento que foram variadas,
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assim como a discussdo dos mesmos. E também realizada uma anélise da correlagdo entre
a reducdo granulométrica e a energia absorvida durante o processo. S&o também abordadas
as dificuldades encontras durante a realizacdo dos ensaios.

As conclusdes dos pontos fulcrais deste trabalho, englobando a sistematizacao
dos resultados obtidos e possiveis propostas de melhoria para a realizacdo de trabalhos
futuros, que abordam a tematica da moagem de material num jet mill, sdo referidas no
Capitulo 5.
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2. FUNDAMENTOS DO ESCOAMENTO
PARTICULA-AR

O escoamento dentro do jet mill é considerado como um escoamento bifasico
particula-ar. As caracteristicas neste tipo de escoamentos variam em funcdo das
propriedades geométricas e dos materiais das particulas nelas contidas. As propriedades
geométricas das particulas (dimensdo, granulometria ou forma) afectam o comportamento
e distribuicdo destas no escoamento, enquanto as propriedades materiais (absortividade,
ductilidade ou condutibilidade térmica) influenciam o comportamento que as particulas
tém entre elas, nomeadamente, o atrito e erosdo que estas sofrem.

No presente capitulo serdo abordados 0s seguintes topicos:

e caracterizacdo de uma particula;

e movimento de uma particula arrastada por um fluido;

e equacOes fundamentais da separacdo ciclénica de particulas;
e aplicacdo dos conceitos aos materiais utilizados.

Todos os pontos acima mencionados estdo relacionados entre si, e sdo
fundamentais para a compreensdo e analise do escoamento bifésico e das particulas nele

presentes. Nos subcapitulos seguintes, iremos abordar estes pontos separadamente.

2.1. Caracterizacao de uma particula

Essencialmente, existem dois grandes motivos pelo qual deve ser feita a
caracterizacdo de uma particula, permite ter um melhor controlo da qualidade do produto
que se pretende obter, e permite também, ter uma melhor compreensdo dos seus
comportamentos e processos.

N&o obstante a sua composi¢do quimica, a caracterizagcdo das particulas esta
frequentemente relacionada com as suas propriedades fisicas, uma vez que estas
influenciam, por exemplo, a sua solubilidade, a facilidade com que se movimentam num

fluido, a sua compressibilidade e a sua abrasividade. No presente trabalho, serdo estudados
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apenas os parametros considerados mais importantes, nomeadamente, a dimensdo, massa

volumica, area frontal, forma, area de superficie e porosidade da particula.

2.1.1. Dimensao de uma particula

Este parametro €, sem dlvida, o mais importante na caracterizagdo de uma
particula, visto que influencia directamente as propriedades materiais do produto final,
como por exemplo:

e ataxa de reactividade ou dissolugdo de um catalisador;
e natextura de produtos alimentares;

e naviscosidade de sprays nasais;

e nacompactacao de materiais ceramicos.

As particulas sdo objectos tridimensionais e muito raramente tomam a forma
de esferas perfeitas, como tal, é impossivel definir a sua dimensdo com base num diametro
ou raio. Por forma a facilitar o processo de medicdo da dimensdo de uma particula, é
frequente e conveniente utilizar o conceito de esferas equivalentes. Este conceito resume-
se ao facto de definir a dimensdo da particula com base no didmetro de uma esfera
equivalente, que possui as mesmas propriedades da particula em estudo, como por
exemplo, 0 mesmo volume, peso ou area.

A descricdo mais completa de uma substdncia granulada é obtida pela
distribuicdo dos seus tamanhos. Estes podem ser obtidos, entre outras técnicas, por
métodos de medic¢do directa (microscopia e peneiramento), ou por métodos de escoamento
(sedimentacdo gravitacional e centrifuga). No método de medicédo directa, a dimensao da
particula € directamente medida, usando instrumentos de precisdo. O método de
escoamento, utilizado no presente trabalho, promove a separacdo das particulas de acordo
com a velocidade de queda livre das particulas num fluido. A dimensao é assim expressa
como o diametro da esfera cuja velocidade de queda no fluido é igual a velocidade da

queda livre da particula, sob condi¢des fisicas semelhantes (didmetro de Stokes).

2.1.2. Porosidade
Entende-se por porosidade de uma particula a fraccdo de espacos vazios nela
contidos e define-se pela relagdo entre o volume ocupado pelos poros e o volume total da

particula. Os poros podem ser classificados por aqueles que ndo contribuem para o
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transporte de matéria através da particula ou por aqueles que contribuem, designam-se por
poros isolados e poros interconectados, respectivamente.

Dependendo do meio poroso, a porosidade pode variar de proximo de zero até
perto da unidade. Tomando como exemplo, metais e alguns tipos de pedras vulcanicas que
possuem porosidades muito baixas, por contraste com filtros fibrosos ou isolantes

térmicos, que se caracterizam por materiais muito porosos.

2.1.3. Forma e area frontal

Estes dois parametros podiam ter sido abordados individualmente, mas como
estdo fortemente interligados, optou-se por fazer uma andlise conjunta. Define-se como
area frontal de uma particula, a area da sec¢do transversal projectada num plano, quando
esta é vista de frente. E entdo facil compreender que a é&rea projectada vai estar
directamente associada a forma da particula.

O formato da particula é um pardmetro que merece igualmente relativa
atencdo, no sentido que tem um impacto significativo na performance e/ou processamento
do material. A forma da particula pode influenciar, por exemplo, a reactividade e
solubilidade de produtos farmacéuticos, e as propriedades de sinterizacdo de produtos
ceramicos.

Estes parametros sdo fundamentais no estudo do comportamento da particula,
quando esta é submetida a um escoamento, visto ser um factor condicionante no calculo do
coeficiente aerodinamico, na forca de resisténcia aerodinamica e na velocidade terminal da

particula, analisadas em detalhe no subcapitulo 2.2.

2.1.4. Areade superficie

A éarea de superficie define-se como a soma da area de todas as faces planas ou
curvas de uma particula. A area de superficie aumenta a medida que a particula vai
diminuindo de tamanho. E importante ter este factor em consideracdo, uma vez que
permite-nos avaliar o comportamento e a capacidade absortiva da particula. Num caso de
flutuacdo de particulas num escoamento, este pardmetro relaciona-se com a concentracao e

tamanho das particulas presentes no escoamento.
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2.1.5. Massa volumica

A massa volumica é uma caracteristica propria de cada material, como tal é
considerada como uma propriedade especifica do mesmo. E obtida pela razdo entre a
massa da particula e o volume por ela ocupado. A massa volimica pode ser denominada
por efectiva, na qual o volume da particula que é considerado ndo tem em conta a
porosidade nele existente, ou massa volumica aparente, em que é considerado ndo s6 o
volume da particula, mas também o volume ocupado pelos poros nela existentes.

Podemos também quantificar a massa volimica de um material considerando,
ndo uma particula isolada, mas um amontoado de particulas. Num amontado de particulas,
estas nunca encaixam na perfeicdo umas nas outras, deixando espagos vazios entre as
mesmas que serdo ocupados por ar. Assim, a massa volimica de um amontoado de
particulas é determinada, tendo em conta, ndo s6 a massa e o volume das particulas, mas

também a massa e o volume de ar gue se encontra entre as mesmas.

2.2. Movimento de uma particula arrastada por um
fluido

Em muitos processos, a separacdo de particulas de varios tamanhos e formas
depende da instabilidade no comportamento das particulas quando expostas a accao de um
fluido em movimento.

A forca de atrito que é exercida na particula, em consequéncia da passagem do
fluido por toda a sua superficie é denominada por forca de resisténcia aerodinamica, D, e é
dada pela seguinte equacao:

1

2
D = Cp-5- Par- (Up, — Ugy, )" 1.7, (2.1)

Pela equacéo (2.1), podemos verificar que a forca de resisténcia aerodinamica é
directamente influenciada pelo coeficiente aerodindmico da particula, C,, a massa
volumica do ar, pg,, a velocidade radial da particula e do ar, U,,_e U,,., respectivamente.
A area frontal da particula é também uma condicionante no célculo de D, sabendo que as
particulas tém um formato esférico, este parametro é introduzido na equagéo (2.1) pelo

roduto 7. 1,2, sendo 7, 0 raio da particula.
p
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Considerando como valida a lei de Stokes, C, = 24/Re, visto que para
particulas de pequenas dimensdes o nimero de Reynolds (Re) toma valores muito baixos
(Re < 0,5), temos que D pode também ser dado por:

D =6.mut, (U —Uy,) (2.2)

Onde u simboliza a viscosidade dinamica do ar.
A particula esta tambeém sujeita a uma forga gravitica, F;, e a uma forca de
impulsdo imposta pelo fluido, I,,, descritas na seguinte equagéo:
4

Fg =L, =my.g = Vp.par-g = Vp. (pp - par)-g = 5-7'[- rp3- (pp - par)-g (2.3)

em que p, define-se como a massa volumica da particula e g corresponde a aceleragdo
gravitica.

A velocidade terminal de uma particula, U;, corresponde ao valor méaximo de
velocidade que esta adquire quando em movimento num fluido, e segundo a lei de Stokes,
Uy, € Obtida quando a seguinte condigdo € imposta:

4 3
D=F—le6mun Uy, =315 (pp — Par)-g (2.4)

resolvendo a equacao (2.4) em ordem a Uy, vem que:

dpz- (pp - par)- g (2.5)
18.u

UtSt =

Podemos verificar, pela equacdo (2.5), que os parametros que influenciam o
valor da velocidade terminal de uma particula séo o seu diametro, d,,, e a sua densidade,
assim como a densidade e viscosidade dindmica do ar.

Assumindo que a particula é largada com velocidade nula, a cota z = 0, num
dado instante t = 0, sendo U a velocidade da particula nesse instante t, a equacdo do

movimento da particula é:

4 . du 4 1 .
g.n.rp .pp.E = §.n.rp .(pp—par).g - CD.E.par.Ut LT T (2.6)
Forga de aceleragao Forga gravitica - For¢a de Impulsdo Forca de resisténcia aerodinamica

simplificando, podemos também escrevé-la da seguinte forma:

au 3 par 1 U2 pp_par.g

(2.7)

—+(p.—. .
dt D4pp d, t Pp
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Conforme dito anteriormente, uma vez que as particulas tém pequenas
dimensdes e foi considerada como valida e lei de Stokes (Cp = 24/Re), a equacdo (2.7)

passa a Ser expressa por:

dUu  18. —
d—+—“2.Ut=p—” Par 4 2.8)
t Pp- dp Pp
tendo como solugéo:
t
U= U,. (1 - e_?> (2.9)

A equacdo (2.9) permite-nos determinar a velocidade de uma dada particula
num dado instante t.

A principal caracteristica de um escoamento bifasico particula-ar reside no
facto de, tanto o ar como as particulas terem de interagir entre eles, sendo que ambos
possuem diferentes velocidades e temperaturas. Uma particula que se encontre num
escoamento com uma velocidade e temperatura diferentes da sua, esta sujeita uma forca de
arrasto e trocas de calor impostas pelo gas responsavel pelo escoamento. Como tal, existe
uma tendéncia para que os valores da velocidade e temperatura das duas fases se
aproximem, sendo que a taxa de aproximacéo destes parametros depende da diferenca dos
valores de cada um, num dado ponto (Rudinger, 1980). Este fendbmeno é comummente

designado por relaxacao, e caracterizado por um tempo de relaxacéo, t, dado por:

2
L= dp”- Py (2.10)

18.u

E importante referir que, durante toda a analise até aqui efectuada, foram
sempre consideradas particulas com forma esférica. Recorrendo aos coeficientes de
Baturin k, identificados na Tabela 2.1, podemos relacionar a velocidade terminal das

particulas esféricas, U, , com a das ndo esféricas, U, , através da equagdo:

U, = k.Uy, (2.11)
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Fundamentos do escoamento particula-ar

Tabela 2.1. Coeficientes de Baturin, em fun¢do da forma da particula (Baturin, 1972).

Forma da particula k

Esférica 1
Arredondada de superficie lisa 0,75
Arredondada de superficie rugosa 0,64
Alongada ou cilindrica 0,57
Discos ou flocos 0,45

Com base nos valores da Tabela 2.1, podemos relacionar as velocidades

terminais da particula, em funcdo da sua forma, expostas na Figura 2.1.

1,00E-01

1,00E-02

1,00E-03

i
//

Esférica

Arredondada de
superficie lisa

Arredondada de

\

1,00E-05 /

superficie rugosa

Alongada ou
cilindrica

Velocidade terminal da particula [m/s]

Discos ou flocos

7z

1,00€-07

90 900

Diametro da particula [x 10*-9 m]

9000

Figura 2.1. Velocidade terminal para cada formato da particula.

Conforme podemos verificar pela Figura 2.1, caso a particula tenha uma forma

diversa da esférica, o valor da sua velocidade terminal serd afectado, visto que esta

depende da forma e direccdo que a particula adoptar durante a queda. Com o reduzir do

factor de esfericidade da particula, esta demorard muito mais tempo a adquirir uma

velocidade terminal consideravel.

O espaco percorrido pela particula, Z, durante um determinado intervalo de

tempo é dado pela equacéo:

Jodo Manuel Rosa Pimenta
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t t
Z = f U.dt = Uy,. [t —-T. (e"? — 1)] (2.12)
0
quando t = 7, a equacgédo passa a tomar a seguinte forma:
Z=U,1.2—e") (2.13)

Recorrendo as equacdes (2.10) e (2.13), € possivel relacionar o comportamento

destes dois parametros em funcéo do didmetro da particula, ilustrado na Figura 2.2.

Tempo de relaxagdo da velocidade [s]

1,00E+00

1,00E-01

9,00E-05

- 8,00E-05

- 7,00E-05

1,00E-02

1,00E-03

e Tempo de
relaxagdo da
velocidade

/ 6,00E-05

1,00E-04

- 5,00E-05

e Distdncia

1,00E-05

et

L 4,00E-05 percorrida

i

1,00E-06

- 3,00E-05

Distancia percorrido pela particula [m]

- 2,00E-05

as

—\

1,00E-07

- 1,00E-05

//

1,00E-08
0,00E+00

0,00E+00

5,00E-06 1,00E-05 1,50E-05 2,00€-05

Diametro da particula [m]

Figura 2.2. Influéncia do didametro da particula na distancia percorrida e no tempo de relaxagao.

Nas equacdes que foram aqui apresentadas para a forca de resisténcia

aerodinamica e a velocidade terminal, admitiram-se 0s seguintes pontos:

a queda da particula ndo é afectada pela presenca de outras particulas
presentes no fluido (esta condi¢cdo denomina-se por “queda livre”, caso
contrario, denominar-se-ia por “queda dificultada”);

as paredes limitantes do escoamento ndo exercem um efeito de
retardagdo consideravel na particula;

considerou-se um meio continuo, ou seja, a particula tem dimensdes
muito superiores quando comparada com o livre percurso medio das
moléculas do fluido, caso contrario, as

particulas  podiam
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ocasionalmente “escorregar” entre as moléculas e adquirir valores de

velocidades superiores aos calculados.

2.3. Equagoes fundamentais de separacao cicldnica

O principio da separacéo ciclonica reside no facto de usar a forga centrifuga
para separar as particulas maiores das mais pequenas. O fluido € injectado a alta
velocidade para uma camara circular, descrevendo um movimento ciclonico. A aceleracéo
centrifuga do fluido, forca as particulas mais densas a movimentarem-se para a zona
exterior do ciclone, e, consequentemente as menos densas movimentam-se para 0 centro,
onde sdo posteriormente colhidas. A condicdo que define uma boa eficiéncia deste
processo, consiste na velocidade de migracdo das particulas para o centro, em funcéo do
tempo de permanéncia do fluido no interior da cAmara.

A separacdo ciclonica rege-se pela relacdo entre a forca de resisténcia
aerodinamica e a forca centrifuga a que a particula fica sujeita.

Analisemos a forca centrifuga a que a particula esta submetida. Sabendo que as
particulas possuem dimensfes muito pequenas, podemos assumir que as mesmas
acompanham perfeitamente o escoamento, como tal, as velocidades angulares da particula

e do ar serdo iguais, ou seja, Up, = Uq,,, respectivamente. A forga centrifuga da particula,
F., é entdo dada pela equacdo:
Uy,? 1 U,,*

_ Py _ 3 Po ,
F,=m. " —g.n.dp Pp- (2.14)

Salientar apenas que r simboliza o raio de circulacdo no ciclone, e todas as
outras variaveis tomam os significados ja referidos anteriormente.
Considerando a equacdo (2.2), admitindo o modelo da distancia critica na zona
de separagdo, Uy, K Up, € Uy, = Ujq, Onde Uy, € U, simbolizam, respectivamente, a
velocidade radial do ar e da particula, e Uj, significa a velocidade do ar no interior do jacto
de admissdo. Temos entdo que a forca de resisténcia aerodindmica toma a seguinte
equacéo:
D=3.mud, Uy, (2.15)

A separacdo ocorre quando a forca centrifuga iguala o valor da forgca de
resisténcia aerodinamica, assim, igualando (2.14) a (2.15)vem:
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U- 2
3.mp.dy Uy ==.m.dy> pp.—= (2.16)

T 6 r

de onde se obtém:
U.,>
3 ja
y _ﬁ_1/6.n.dp Pp-—7 (2.17)
Prdt 3.m.u.d,

simplificando temos:

dr d, >

relembrando a equacéo (2.10) podemos escrever:

r.dr =t1.Uj,”. dt (2.19)

Na Figura 2.3, temos um esquema da zona assumida como a zona de separacao
ciclénica, que corresponde, no interior da camara de micronizacdo de um jet mill, a que

estd compreendida entre os raios r, e ry:

Figura 2.3. Zona de separacgao ciclénica do processo de micronizagao.

O tempo de transicdo das particulas de r, para r; € dado por t, e ty,

respectivamente, assim, integrando a equacao (2.19) temos:

T2 tz 1
f r.dr = f T. Uja2 Jdt & > (r2—-n? =1 Ujaz(tz —t1) (2.20)
T t

1 1

obtemos assim o tempo de permanéncia das particulas no ciclone, correspondente a sua

passagem da particula do ponto r, para ry, dado por:

2 2
1n"—-n

th—ti =3

S (2.21)
2 T. Ujaz
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Se o tempo definido na equagdo (2.21) tomar um valor superior ao tempo de
passagem de ar no ciclone, existe uma elevada probabilidade de que esta ndo seja separada.
Assim, para que ocorra separacao da particula, o tempo de circulacdo (At) do ar no ciclone
tem que respeitar a seguinte condicao:

O percurso médio do ar no interior do ciclone é dado por:

™ +r
2.71.( 2 > 1>.n (2.23)

em que n representa o nimero de revolugdes do ar no interior do ciclone.

O tempo de circulacéo do ar no interior do ciclone é dado pela equacéo:

2.T (T, + T 1 r%—r?
At=—.(2 1).n>—.% (2.24)
Upy \ 2 2 T.Ujm

simplificando temos:

nn>rz

2 U (2.25)

Substituindo a equacdo (2.10) na equacgdo (2.25), obtemos o valor minimo de
diametro da particula que o ciclone consegue separar:

r,—r
d, = 3. M (2.26)
T.N. pp. Ujq

2.4. Aplicacao da separagao ciclonica as particulas de
nitrato de amadnio (NA) e carbonato de calcio (CC)
Uma vez descritas as equagOes caracteristicas do processo de separacdo
ciclénica, podemos agora aplica-las aos materiais que iremos utilizar.
Sabendo que o fluido utilizado no processo é o ar, na Tabela 2.2, encontram-se

as variaveis consideradas como constantes ao longo de todo processo.
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Tabela 2.2. Valores dos parametros constantes no processo.

Parametro Simbologia Valor
Acelerag3o gravitica [m/s’] g 9,81
Temperatura do ar [K] Tor 298
Massa volimica do ar [kg/m’] Par 1,184
Massa voltimica do Nitrato de Aménio [kg/m®] Pna 1725
Massa voltimica do Carbonato de Célcio [kg/m’] Pcc 2930
Viscosidade dindmica do ar [Pa.s] u 1,74x10°
Constante dos gases perfeitos [J/(mol.K)] R, 8,31
Massa molar do ar [kg/mol] Mg, 0,0289

Neste capitulo, serdo admitidos uma gama de valores parametrizados para o
valor do didmetro inicial da particula, e a partir destes poderemos determinar os restantes
valores pretendidos para caracterizar 0 movimento das particulas escoamento. Os
resultados obtidos para as particulas de nitrato de amonio e carbonato de célcio encontram-

se na Tabela 2.3 e Tabela 2.4, respectivamente.

Tabela 2.3. Resultados dos parametros caracterizadores do movimento da particula de nitrato de aménio.

d, [um] Uy, [m/s] Re T [1/s] Z [m]
1 5,40x10° 3,67x10°® 5,51x10°® 4,85x107°
2 2,16x10™ 2,94x10° 2,20x10° 7,77x107°
3 4,86x10™ 9,92x10° 4,96x10° 3,93x10®
5 1,35x10° 4,59x10™ 1,38x10™ 3,03x10”
10 5,40x107° 3,67x107° 5,51x10™ 4,85x10°®
25 3,37x10° 5,74x107 3,44x107 1,90x10™
50 1,35x10™ 4,59x10™ 1,38x10™ 3,03x10°
100 5,40x10" 3,67 5,51x1072 4,85x10°
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Tabela 2.4. Resultados dos parametros caracterizadores do movimento da particula de carbonato de calcio.

d, [um] Uy, [m/s] Re T [1/s] Z[m]
1 9,17x10° 6,24x10° 9,36x10° 1,40x107°
2 3,67x10™ 4,99x10° 3,74x10” 2,24x10°
3 8,26x10™ 1,69x10™ 8,42x10” 1,13x10”
5 2,29x10° 7,80x10™ 2,34x10™ 8,75x10”’
10 9,17x107° 6,24x10° 9,36x10™ 1,40x107
25 5,73x107 9,75x107 5,85x107 5,47x10™
50 2,29x10* 7,80x10" 2,34x1072 8,75x107°
100 9,17x10* 6,24 9,36x1072 1,40x10™

O débito massico no colo sonico, m, € dado pela seguinte equagao:

y+1
VMar( 2 >V‘1 (2.27)

Mes = CoAcsPo W m
glar

em que C, é o coeficiente de descarga, A.. é area de sec¢do do colo sonico, p, € a pressdo
a montante do colo sénico. A variavel y é dada pela razdo entre calor especifico a pressdo
constante, c,,, e o calor especifico a volume constante, c,, a temperatura de 298 K, assim:

_ G L004_ 1,398 (2.28)
Y= To718~ :

Sabendo que o colo tem uma secc¢éo circular perfeita, que implica C,=1, com

um diametro d,=1mm, e p,=5x10° Pa, substituindo na equagio (2.27), temos:

d.> M 2\

cs Y ar( )y—l -4 (2.29)
=9,18 x 10~* kg/s

4 ) OJRyTar \y + 1 &

mcs = CO <7T

Aplicando a equacdo de estado dos gases ideais, e admitindo que a pressdo
absoluta a jusante do colo sénico é p=1,5x10° Pa, podemos entdo determinar o débito
volimico a jusante do colo, Vjcs, assim:

_ Mg Ry . Mes Ry

=— =T, ,V.=— —2.T,. =525x10% m3/s 2.30
I/]-CS Ma.r ar jcs p Mar ar / ( )

p

Uma vez conhecido o valor do débito volumico, podemos determinar a

velocidade de admissdo de ar para a camara, ou seja, a velocidade do ar a saida do jacto,

Jodo Manuel Rosa Pimenta 25



Microniza¢do de Particulas num Jet mill

Ujq. Sabendo que o jacto de admissao tem secgdo circular, com um raio de admissao,

174=2,5x10"° m, temos:

: v
Vies = Ajg-Ujq & ljja:%:26,71 m/s (2.31)

Tiq

Obtemos assim o valor da velocidade do ar em cada um dos jactos. Existe uma
variacdo de seccdo entre os jactos e a camara, mas uma vez admitido o modelo
monodimensional, essa variacdo ndo é tida em conta. A aplicagdo do modelo de
simplificacdo monodimensional, onde é considerado que existe preservacdo das equagdes
de conservacdo de massa € que a pressdo se mantém constante no interior da camara,
permite que o valor da velocidade do ar no interior da camara do jet mill, U;,,, seja obtido
em funcdo do numero de jactos que estiverem activos durante o processo.

Uma vez determinada a velocidade de admissdo de ar na camara, podemos
determinar qual o valor minimo de didmetro da particula para que ocorra separacao.
Relembrando a equacdo (2.26), considerou-se que a darea mais desfavoravel esta
compreendida entre 1,=5x10° m e r,=4,5x10° m, e 0 nimero de revolucdes foi admitido
n=3 (Fulga et al., 2009). Com base nestes critérios, elaborou-se a Tabela 2.5, na qual
podemos observar, em funcdo do nimero de jactos activos, os valores de diametro minimo

que as particulas deverdo possuir, para que ocorra a separagao ciclonica.

Tabela 2.5. Diametros minimos de separagao das particulas de NA e CC, em fung¢do do niumero de jactos

activos.
Numero de

] ) Ujm [m/s] d,,, [nm] dp. [um] T [1/s] At [s]

jaCtOS activos
1 26,71 1,34x10° 1,03x10° 9,93x10°® 3,35x107
2 53,42 9,50x10”’ 7,29x10” 4,97x10°® 1,68x10™
3 80,13 7,75x10” 5,95x10” 3,31x10°® 1,12x107
4 106,84 6,71x10” 5,15x10” 2,48x10° 8,38x107
5 133,55 6,01x10” 4,61x107 1,99x10° 6,70x107
6 160,26 5,48x10” 4,21x10” 1,66x10° 5,59x107

E importante referir que os valores dos diametros das particulas de NA e CC,

foram determinados considerando que estas se encontram na zona de separagdo ciclonica
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(r,=5x%10 m e ,=4,5x10° m). Pela equacéo (2.26), facilmente se verifica que, & medida
que as particulas se vdo movimentando para a seccdo de saida da cémara,
consequentemente o valor de r, e r; ird diminuir, implicando que o valor do didmetro das
particulas sofra uma reducéo significativa, i.e., s6 saem quando as suas dimensdes ficam

fortemente reduzidas.
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Jet Mill

3. JET MILL

O jet mill é um aparelno cujo objectivo consiste, essencialmente, na
fragmentacdo e desaglomeracdo de materiais, por forma a obter particulas com dimensGes
compreendidas entre 5 um e 10 um. Quando comparado com outros mecanismos de
moagem, o jet mill oferece diversas vantagens. Num jet mill podemos obter materiais com
particulas de muito pequenas dimensdes, < 10 um, combinando com uma distribuicdo de
particulas muito restrita; a temperatura mantém-se praticamente constante durante todo o
processo e toma sempre valores baixos, devido ao facto de o ar estar em constante
recirculacdo; a elevada turbuléncia que se gera no interior da camara, resultando numa
elevada transmissdo de calor e elevada perda de massa entre as particulas; ndo ha qualquer
tipo de contaminacdo no processo de micronizacdo do jet mill, uma vez que o material é
micronizado por ele proprio (Muller et al., 1996).

A granulometria das particulas obtidas e o tempo de permanéncia das mesmas
no jet mill, caracterizadores do processo de moagem, resultam da fragmentacdo sucessiva
das particulas e da capacidade de separacdo do ciclone gerado. Com o aumento da
velocidade de admissdo do ar, aumenta também a velocidade de impacto entre as
particulas, consequentemente, aumenta também a eficiéncia do processo de fragmentacao.
A granulometria obtida, apds o processo de micronizagdo, é de extrema importancia, uma
vez que esta influencia directamente a qualidade do produto final (Muller et al., 1996).

Além da qualidade do produto obtido, é importante referir que a micronizacao
num jet mill € um processo com muito baixa eficiéncia energética. Segundo varios autores,
apenas 2% a 5% da energia total do processo é utilizada para a micronizacao (Mebtoul et
al., 1996; Alfano et al.,; Lecoqg et al., 2003). O grande foco de desenvolvimento do jet mill
reside, essencialmente, em trona-lo mais eficiente energeticamente, reduzindo assim o seu
consumo energético. Gommeren et al., (2000) desenvolveu um projecto para um jet mill,
cujo objectivo seria reduzir o seu consumo energético, em cerca de 50%. O
desenvolvimento de um jet mill mais eficiente energeticamente, optimizando também a

qualidade do produto final, implica o estudo aprofundado dos seus parametros estruturais
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e/ou operacionais. S80 muitos os investigadores que incidiram os seus estudos nesta area,

estando alguns mencionados na Tabela 3.1.

Tabela 3.1. Parametros estruturais e operacionais descritos na literatura.

Autor Parametros estruturais Parametros operacionais

Teng - Pressdo de alimentagdo
- Pressdo na camara
- Débito de material na alimentagdo

Katz & Kalman - Angulo do jacto - Débito de ar no jacto
- Diametro do jacto - Débito de ar na alimentacdo
- Altura da classificagdo - Débito de material

Midoux - Diametro da camara - Débito volumétrico de ar
- Formato dos jactos - Débito de material

- Numero de jactos
- Angulo dos jactos
Tuunila - Numero de jactos - Débito de ar no processo
- Influéncia do angulo dos jactos - Débito de ar na alimentagdo
- Débito de material na alimentacéo
- Remoer o material
Muller - Numero de jactos - Débito de ar no processo
- Pressdo na camara
- Débito de material
Han - Angulo dos jactos - Débito de material
- Angulo de alimentacdo

Os estudos apresentados na Tabela 3.1, indicam apenas uma estimativa
qualitativa dos parametros que condicionam de forma mais directa o resultado do processo
de micronizagdo. Uma estimativa quantitativa, no sentido de quantificar a reducdo das
particulas sob influéncia destes parametros, pode apenas ser obtida com recurso a

simulacdes computacionais.

3.1. Descrigao do jet mill

No jet mill utilizado para a realizacdo deste trabalho (Figura 3.1), a reducéo e
classificacdo das particulas ocorrem simultaneamente dentro da cdmara de micronizagéo.
O fluido é admitido para o interior da camara através dos 6 jactos colocados na sua
periferia. Cada jacto possui no seu interior, um colo sonico, o0 qual gera um incremento da
velocidade do ar e uma reducdo da pressdo a jusante do mesmo. Os jactos estdo

distribuidos uniformemente pela periferia da camara, e dispostos para que o ar, quando
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entre na cdmara, descreva um movimento ciclénico, dando assim inicio ao processo de
micronizacéo.

O material é colocado num recipiente e posteriormente € admitido para o
interior da cAmara através do ar que circula no tubo de injeccdo de material. Este tubo
possui duas vélvulas reguladoras de caudal, sendo que uma controla a admissao de ar para
o0 tubo, e outra controla a admiss@o de material para o interior da camara.

A fragmentacao das particulas que se realiza no interior da camara, resultante
dos sucessivos choques particula-particula, ocorre maioritariamente na zona mais exterior
da camara. A classificacdo das particulas ocorre na zona mais interior da cdmara, onde as
particulas chegam ja com dimensdes muito reduzidas. A medida que as particulas se vao
movimentando para o centro da cdmara, adquirem velocidades cada vez mais elevadas,
consequentemente, havera uma maior intensidade nos choques sofridos, resultando numa
maior fragmentagé&o.

O ar e as particulas, ja& micronizadas, acabam por abandonar a camara atraves
de uma seccéo de saida que esta possui no seu centro. Dois sacos colectores, colocados nos
tubos de exaustdo inferior e superior, permitem efectuar a recolha das particulas
micronizadas, deixando passar o0 ar para o exterior. Ao jet mill estdo agrupados dois
manometros, que controlam a pressdo de admissdo de material para a cdmara e a pressao

de admissdo de ar para os jactos.

Figura 3.1. Jet mill utilizado na realizagdo do trabalho.

Jodo Manuel Rosa Pimenta 31



Micronizagdo de Particulas num Jet mill

3.2. Principais parametros estruturais e operacionais do
jet mill

O jet mill utilizado permite a alteracdo de alguns parametros estruturais, mais
propriamente, 0 nimero de jactos utilizados e a altura de classificagcdo das particulas, sendo
que todos os outros parametros estruturais ndo sao passiveis de serem alterados por
motivos de restricbes construtivas. Os parametros operacionais estdo dependentes dos
estruturais, visto serem estes que condicionam as capacidades e limitagGes do jet mill.

O diametro externo da cdmara (d.,=100 mm) de micronizacdo (Figura 3.2),
que corresponde a dimensdo méxima da area de micronizacdo, encontra-se directamente
relacionado com outros factores que podem ajudar a melhorar, de forma significativa, a

eficiéncia do processo de micronizacao.
Noalsd @

Figura 3.2. Camara de micronizagao do jet mill utilizado na realizag¢do do trabalho.

Os valores de débito volumico de ar e débito massico de material utilizados no
processo de micronizagdo, sdo determinados em funcdo do didmetro da camara de
micronizagdo do jet mill. Com o aumento do didmetro da camara de micronizagdo, maior
sera a capacidade do jet mill em comportar mais material e ar, fazendo com o processo de
micronizagdo seja mais eficiente e se micronize mais quantidade de material. Campos,
(2011) verificou de facto que, com um incremento significativo no diametro da camara,
obtemos um incremento significativo nos valores de débito massico de material concluindo
também, que a granulometria do material base é fundamental para a obtencdo de bons
resultados no processo de micronizagédo (Tabela 3.2). Na Tabela 3.2 (vd. Campos, 2011)
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estdo inseridos apenas alguns exemplos, sendo que os dados completos do estudo podem
ser consultados no Anexo A.

Tabela 3.2. Valores de débito massico de material de um jet mill, em fungao do didametro da camara de
micronizagdo e da granulometria do material base.

. A Débito
Granulometria . Diametro e
. X Granulometria do A massico de
Material do material d final da cAmara ial
base [um] produto final [pm] [mm] material
[kg/s]
Acetanilida 100% - 44 ym 5 um avg. 25 0,23
Pé de Prata 85% - 44 ym 100% - 10 ym 50 1,36
Ferrite de Bério 100% - 841 um 100% - 6 pm 100 2,72
Oxido de Aluminio 100% - 44 ym 100% - 3 um 200 13,61
Perclorato de Aménio  100% - 177 uym 3.2 ym avg. 375 226,80
Criolite 100% - 44 ym 3.0 ym avg. 750 453,59
Enxofre 100% - 74 uym 2.0 ym avg. 900 1360,78
Dioxido de Titanio 100% - 44 pym 100% - 1 ym 1050 1814,37

Outro parametro estrutural com relativa importancia ¢ o diametro interno
(dint=16 mm) do tubo inferior de exaustdo da camara de micronizagdo (Figura 3.3), que

corresponde a zona de saida do material e do ar.

Figura 3.3. Tubo de exaustdo inferior da cdmara de micronizagao do jet mill utilizado na realizagdo do
trabalho.

Conforme mencionado anteriormente, o0 ar descreve um movimento ciclénico
guando no interior da camara, como tal, a particula ira descrever um movimento circular,

possuindo uma determinada velocidade angular. O valor da velocidade angular da particula
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é incrementado a medida que esta se aproxima do centro da cAmara. Se a particula possuir
uma velocidade elevada, os chogues entre particulas serdo mais intensos, incrementando a
fragmentacéo das particulas e melhorando assim o processo de micronizagéo.

A altura da camara de micronizacdo (h=17 mm) é considerada como um
parametro relevante uma vez que influencia a altura de classificacdo das particulas, h.. A
classificacdo das particulas é feita em fungdo da distancia entre o tubo de exaustdo superior
e inferior. O tubo de exaustdo superior € montado no tampo da cdmara de micronizacao, e

0 tubo de exaustdo inferior € montado na base da cAmara de micronizagédo (Figura 3.4).

P.

Figura 3.4. Montagem dos tubos exaustores.

A altura da camara permite variar a distancia a que podem ser colocados 0s
tubos de exaustdo, sendo que se o0s tubos estiverem completamente encostados, considera-
se gque a camara esta fechada, ndo havendo saida nem de material nem de ar. Considera-se
a camara completamente aberta quando o tubo de exaustdo inferior estd ao mesmo nivel
que a base da camara (Figura 3.5). O tubo de exaustdo superior tem uma posicdo fixa,

sendo apenas variada a altura do tubo inferior.
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a) b) c)

Figura 3.5. Regulagdo da distancia dos tubos de exaustdo: a) cdmara totalmente aberta; b) posi¢do
intermédia; c) cdmara totalmente fechada.

Assim é natural que quanto mais proximos estiverem os tubos, melhor sera a
classificacdo das particulas e, consequentemente melhor sera o processo de micronizagéo.
Isto acontece porque as particulas de dimensdes mais baixas, devido & sua pouca massa,
circulam na camada superior do escoamento, uma vez que este tera mais facilidade em
suspendé-las, contrariamente as particulas de grandes dimensdes. A altura de classificacdo
pode variar entre 0 mm e 12 mm, sendo que a posicao h.=0 mm equivale a ter a camara
fechada, e para h,=12 mm considera-se a cdmara completamente aberta.

Chanfrou-se a extremidade do tubo de exaustdo superior gque fica no interior da
camara de micronizacdo (Figura 3.6). Isto garante que, tanto o material como o ar, sejam
expelidos, por efeito de venturi, pelo tubo de exaustéo inferior.

Figura 3.6. Chanfro do tubo de exaustdo superior.
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O numero de jactos de um jet mill influencia a velocidade e quantidade de ar
que é admitido na camara. Quanto maior for a débito de ar introduzido na camara, mais
eficiente sera o processo, uma vez que ha um incremento significativo da velocidade do ar
no seu interior. Isto pode ser verificado recorrendo a equagdo (2.31), que fornece a
velocidade do ar em cada jacto, sendo que a multiplicacdo desse valor pelo numero de
jactos activos permite determinar a velocidade do ar no interior da camara. O jet mill
utilizado dispde de um méximo de 6 jactos, numerados de 1 a 6 (Figura 3.7).

O angulo de alimentagéo, formado entre o jacto e a direcgédo radial da camara, e
0 angulo entre jactos, formado entre o eixo de cada jacto, sdo parametros também
condicionantes. Tuunila et al. (1998) concluiu que o angulo de alimentacdo Optimo é de
43°, ndo diferindo muito do valor obtido por Katz e Kalman (2007) que foi de 45°.
Contudo, Midoux et al. (1999) considerou que o valor ideal do éangulo estaria
compreendido entre 30° e 38° Han et al. (2002), recorrendo a uma simulagéo
bidimensional do jet mill, concluiram que os angulos de alimentacdo e dos jactos tém
pouca influéncia no processo de micronizacdo, embora tenham também concluido que o
valor 6ptimo para o angulo entre jactos é de 60°. Katz e Kalman (2007) concluiram que
para jactos com diametro pequeno, um angulo de alimentacdo de 45° elevados débitos
volimicos de ar e pequenos débitos massicos de alimentacdo de material, conduzem a um
processo de micronizacao satisfatorio. Os jactos do jet mill usado possuem um angulo de
alimentacédo de 45° e um angulo entre jactos de 60°.

O desenho construtivo, ilustrado na Figura 3.7, demonstra todos os parametros
construtivos acima descritos. No Apéndice A encontram-se todos 0s desenhos construtivos

do jet mill utilizado.
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‘ ~{——TUBd ¥a5XZmm

Figura 3.7. Desenho de projectivo construtivo do jet mill (com tubo de injec¢do de material).

3.3. Equipamento periférico

Por forma a controlar e melhorar as condi¢6es de funcionamento do jet mill, foi
necessario equipa-lo com mecanismos e equipamentos que o permitissem. Foram
instalados dois manometros (Figura 3.8) por forma a controlar a pressao do ar no jet mill, e

foram também introduzidos colos sonicos nos jactos de admissao de ar.
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Figura 3.8. Reguladores de pressdo do sistema.

O compressor de ar estd directamente ligado ao manometro R, que regula a
pressdo maxima da instalagdo e a pressdo de admissao de material, P;. O ar comprimido
admitido em R,, diverge para o sistema de admissdo de material e para R,. O regulador de
pressdo R, tem a si ligado um sistema de distribuicao do ar (Figura 3.14), fornecendo ar
comprimido a todos os jactos, controlando assim a pressdo de admissdo de ar nos jactos,

P,, e consequentemente, a pressdo no interior da camara.

Figura 3.9. Sistema de distribuicdo de ar para os jactos.

A condicdo P, > P, tem que ser imposta por forma a garantir que, quando 0s
jactos estdo activos, o material é introduzido na camara de micronizacao. Se esta condicao
nao for respeitada, o material ndo € introduzido mas sim expelido pelo tubo de admissao de
material. O compressor tem uma capacidade de produzir ar comprimido até uma pressao

méxima de 6 x10° Pa, sendo ent&o este o limite maximo de pressdo permitido no sistema.
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No interior de cada jacto existe um colo sonico, este define-se como um
regulador de caudal, constituido por uma camara de tranquilizacdo e uma seccao de saida
constante, através da qual o ar é escoado a velocidade do som. O débito torna-se somente
dependente da presséo e da temperatura a montante, e desde que se mantenha chocado na
seccdo do colo, o seu valor ndo ¢ alterado pela diferenca de presséo a jusante. O valor da

pressdo para que escoamento se mantenha chocado é dada por:

pchocada:( 2 >)’/()’—1) (3.1)

Po y+1

em gUe Pchocada COrresponde a pressdo chocada e p, simboliza a pressdo a montante do
colo. Todas as outras varidveis presentes na equagdo tomam o significado ja anteriormente
mencionado. O débito massico de ar no colo € dado pela equacdo (2.27). Para que as
equacOes (2.27) e (3.1) sejam aplicaveis, a pressdo chocada tem de ser superior a pressdo a
jusante do colo.

O diametro do colo sénico introduzido no interior de cada jacto do jet mill
(Figura 3.10 e Figura 3.11) pode também ser considerado como um parametro estrutural. O
posicionamento de um colo sénico no interior de cada jacto permite que haja uma reducao
de pressdo e um incremento da velocidade do ar a jusante do colo. O diametro do colo

sonico foi mantido constante ao longo de todo o processo.

Figura 3.10. Formato e montagem do colo sénico utilizado no jet mill.

Sonic nozzle

@1

A—t»

45

et

P15

Figura 3.11. Desenho projecto do colo sénico utilizado no jet mill.
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Na
Figura 3.12 é apresentado um esquema pneumatico de todos 0s equipamentos

periféricos agrupados ao jet mill.

Introducéo do material a
micronizar

Vélvula de admisséo de ar no processo
de admisséo de material para a cAmara Valvula de admissdo do material na

Compressor ;l< ~—
de ar ! ¥
T
~
Regulador de

presséo Ry T ~

Jet mill

Regulador de ~
pressdo R, [

Colo sénico (><6)J
Vélvula de admisséo de ar
no jet mill (x6)
Saco colector de ——»
particulas (x2) \I/ \I/

Ar expelido pelo jet mill

KX XLLK

Figura 3.12. Esquema pneumatico da instalagdo.

3.4. Descricao de um ensaio tipo

Na realizacdo deste trabalho, por forma a estudar o processo de micronizacao
das particulas no jet mill, foram realizados diversos ensaios em que se variaram 0S
seguintes parametros: a massa de material existente na cdmara, 0 nimero de jactos activos
durante o processo, e por ultimo, o tempo de micronizagéo.

Inicialmente, com recurso a um microscépio da marca Apex Microscopes, e a
um software Minisee que permite ligar o mesmo a um computador, 0 material € analisado e
fotografado. A escala introduzida nas fotografias foi obtida com recurso a uma objectiva
micrométrica da marca Nikon, com uma capacidade maxima de medida de 10 um. Este
passo permite-nos ter um grau comparativo do didametro das particulas antes e depois de

serem micronizadas. E importante salientar que foi montado um sistema de iluminagio
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LED (Light-Emitting Diode) no microscopio (Figura 3.13). Foram colocados dois LED’s
na parte superior e um na base do microscépio, isto permite que a disposicdo da luz seja
feita de forma a realcar as particulas, conferindo quase um efeito de relevo na imagem

retirada do microscopio.

Figura 3.13. Microscdpio e sistema de luz utilizado.

Posteriormente, efectuou-se a pesagem do material e dos sacos colectores. A
pesagem foi feita numa balanca electronica Kern PCB (Figura 3.14) com uma capacidade
méaxima de pesagem de 250 g, uma capacidade de leitura de 0,001 g, e uma margem de
erro de +£0,003 g, conferindo assim um elevado grau de precisdo na pesagem do material e

dos sacos colectores.

Figura 3.14. Balanca utilizada para as pesagens.

A preparacdo do jet mill para o ensaio, comeca por calibrar a altura de
classificacdo, relembrando uma vez mais que o tubo de exaustdo superior esta fixo,
fazendo com que a altura seja apenas regulada pelo ajuste do tubo inferior. Estando
definida e ajustada a altura de classificacdo, sdo abertas as valvulas dos jactos que
pretendemos que estejam activos durante o processo, e por ultimo, abrir a valvula de

admissdo de ar comprimido para o jet mill para que este fique a trabalhar no vazio. Este
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passo permite ajustar os mandémetros para a pressao pretendida durante a micronizagéo,
mal os mandmetros estejam a pressao pretendida, o sistema é novamente desligado.
Verificou-se que o carbonato de calcio, quando colocado no reservatorio de
alimentacdo de material para o jet mill, obstruia a tubagem de alimentagdo de material para
o interior da cadmara. Isto deve-se ao facto de o tubo de alimentacdo ndo possuir diametro
suficiente para escoar o material para o interior da cdmara, ficando assim compactado no
interior do tubo e obstruindo a passagem, tanto de material como de ar. Por forma a
contornar esta situacdo e para que o jet mill funcionasse sem qualquer impedimento,
optou-se por retirar a tampa superior do jet mill, e introduzir directamente o material na

camara (Figura 3.15).

Figura 3.15. Carbonato de calcio colocado directamente na camara.

Nos ensaios realizados com nitrato de amdnio este problema ja nao se colocou,
uma vez que o formato do material base do nitrato de amoénio (pequenas esferas) (Figura
3.16(a)) possui uma granulometria muito superior & do material base de carbonato de
calcio (p6) (Figura 3.16(b)), permitindo assim que o material fluisse livremente pela

tubagem de alimentacéo.
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a) b)

Figura 3.16. Material base: a) Nitrato de amdnio, b) Carbonato de célcio.

Finalmente, e antes de dar inicio ao processo, basta apenas colocar 0s sacos
colectores nos tubos de exaustdo, sendo que cada saco tem capacidade de filtrar particulas
até uma dimensdo maxima de 100 um. Estando os sacos colocados e as valvulas dos jactos
abertas, podemos entdo abrir a valvula geral de admissao de ar comprimido para o sistema,

dando inicio ao processo de micronizagdo (Figura 3.17).

"R W

Figura 3.17. Jet mill pronto para a realizagdo do ensaio.
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O tempo de funcionamento do sistema € cronometrado e pré-estabelecido,
sendo que a valvula geral de admissdo de ar é imediatamente fechada mal o tempo seja
atingido.

Apo6s a conclusdo do processo de micronizagdo, sdo retirados e pesados
novamente os sacos colectores, por forma a quantificar as perdas de material existente. O
saco inferior, por norma, recebe praticamente a massa toda de pé inserida. Seguidamente, é
retirado uma amostra do pé micronizado e fotografado ao microscépio com as diversas
lentes de graduacdo, que permitem ampliacdes de x4, x10, x40 e x100.

Este procedimento foi continuamente repetido para a realizagdo de todos os

ensaios
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4. REDUCAO GRANULOMETRICA

Por forma a estudar o processo de redugdo granulométrica do jet mill utilizado,
alteraram-se alguns dos parametros de funcionamento do jet mill, nomeadamente, o tempo
de funcionamento e 0 numero de jactos activos durante o processo.

Face a velocidade a que o jacto debita o ar para o interior da camara de
micronizacdo (equacdo (2.31)), e sabendo que o jet mill possui um maximo de seis jactos,
estipulou-se estudar o processo de micronizagdo utilizando 1, 3 e 6 jactos activos,
implicando velocidades de micronizacdo de 26,71 m/s, 80,13 m/s e 160,26 m/s,
respectivamente. Para 0 ensaio com um jacto, activou-se o jacto numero 1, visto que este é
coincidente com a zona por onde o material é admitido na cdmara, impingindo de forma
imediata 0 movimento cicl6nico as particulas. No ensaio com trés jactos, activaram-se 0s
jactos 1, 3 e 5, por forma a criar uma distribui¢do uniforme na admissao do ar na cdmara de
micronizacdo. No ensaio com seis jactos, naturalmente, todos os jactos foram activados.

Face as dimensdes da caAmara de micronizacdo e a velocidade de micronizacao
do fluido no interior da cdmara, o processo de micronizagdo no jet mill utilizado sera
relativamente rapido. Assim, optou-se por definir o tempo total de funcionamento do jet
mill em 5 minutos, dividindo-o em 3 intervalos: o primeiro com duracdo de 30 segundos,
posteriormente 90 segundos e finalmente um dltimo com duragdo de 300 segundos. No
final de cada intervalo de tempo, foi recolhida e pesada a massa de material ja
micronizado, expelido pelo jet mill.

A quantidade de massa introduzida no jet mill foi constante em todos os
ensaios, aproximadamente 30 g.

Apos alguns testes realizados previamente, verificou-se que a altura de
classificacdo de 5 mm era a melhor opgéo, sendo que esta foi igual em todos 0s ensaios.

O ar comprimido fornecido ao jet mill possuia alguma humidade, este factor
alienado as propriedades higroscopicas do nitrato de amodnio, impossibilitaram que a
micronizagdo fosse concluida com sucesso. Verificou-se que o nitrato de amodnio, ao

absorver a humidade do ar durante o processo, solidificava junto a sec¢do de saida,
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impossibilitando que o material micronizado saisse da cdmara. Por sua vez, o processo de

micronizacgdo do carbonato de calcio ocorreu sem qualquer tipo de problema.

4.1. Tempos de funcionamento e débitos massicos

Uma vez considerado valido o modelo monodimensional, a determinacdo da
velocidade do ar na seccao de saida da camara de micronizagdo, Uy, pode ser efectuada
através de um factor multiplicador, obtido da relacdo entre as areas de entrada e saida do
ar. A area de entrada do ar no cdmara corresponde a area do jacto, dada por:

Ajg =75, =m x 2,5x 1073 = 1,96 x 10~°m? (4.1)

A determinacdo da area de seccdo de saida é obtida relacionando o raio do tubo
de exaustdo, 1.4, com a altura de classificacdo das particulas no interior da camara, ou
seja:

Apgt = M.Toxe-he = T X 8 X 10735 x 1073 = 1,26 x 10™*m?3 (4.2)

A velocidade do ar a saida pode entdo ser determinada pela seguinte equacéo:

At 1,26 x 107*

= 26,71 X —= = 171,25 m/s (4.3)
Ajq 1,96 x 10

Uext = Ujm-

Obtemos assim a velocidade de saida do ar do interior da cdmara, sendo que
esta, tal como a velocidade de entrada, serd também incrementada em funcdo do numero de
jactos que estiverem activos durante o processo de micronizagéo.

Comprovou-se de facto que, com a extremidade tubo superior chanfrada, o
material é todo recolhido pelo saco colocado no tubo inferior (vd Figura 3.4).

Na Tabela 4.1 encontram-se os resultados obtidos no processo de micronizacdo
do carbonato de célcio. Os valores de tempo de funcionamento e de massa recolhida
correspondentes a cada ensaio, apresentados na Tabela 4.1, sdo valores cumulativos, ou

seja, 0 tempo e a massa recolhida vao sendo somados aos valores anteriores.
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Ne jactos

Tabela 4.1. Massa de carbonato de calcio recolhida em cada em ensaio.

Massa recolhida [g] Massa
Uim[m/s] U, [m/s] Massainicial erdida
jm ext [m/s] [a] 30 [s] 90[s] 300 [s] p 5
26,714 175,25 30,284 25,138 25,964 26,203 4,081
80,13 513,75 30,754 25,966 26,703 27,436 3,318
160,26 1027,49 30,335 23,475 24,127 24,405 5,93

Entende-se por perda de massa como a diferenca entre o valor inicial e o valor

final de massa medido. A perda de massa € uma constante durante todo o processo,

independentemente das varidveis que sao alteradas. Isto deve-se, fundamentalmente, ao

facto de

0s sacos colectores acumularem, nas suas paredes, algum do material

micronizado. Esta camada de material que se vai aglomerando no interior do saco possui a

vantagem

de funcionar como uma camada protectora, no sentido em que, visto que a

filtragem maxima dos sacos é de 100 pm, com a formagdo dessa camada, as particulas com

dimensoes inferiores a esse valor ficardo também retidas dentro do saco.

Relacionando a massa recolhida com os intervalos de tempo de funcionamento,

podemos obter o débito massico do jet mill (Figura 4.1).

28
27,5
27
26,5
26
25,5
25
24,5

Massa debiada pelo jet mill [g]

24
23,5
23

’/
x’ 2
— =f==1 Jacto
=== 3 Jactos
6 Jactos
0 50 100 150 200 250 300 350

Tempo de funcionamento do jet mill [s]
Figura 4.1. Débito massico do jet mill

A Figura 4.1 permite-nos verificar que o processo de microniza¢do num jet mill

é relativamente rapido, uma vez que grande percentagem de massa € debitada nos

primeiros 30 segundos.
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Podemos observar que para o ensaio realizado com 1 jacto activo, o valor do
débito de material do jet mill é satisfatorio até aos primeiros 90 segundos, havendo uma
estagnacdo no débito apds esse tempo de funcionamento. Com 3 jactos activos, 0 processo
torna-se significativamente eficiente, visto que para este nimero de jactos activos, ndo se
verifica uma estagnagdo tdo acentuada no débito de material. No caso do ensaio realizado
com 6 jactos activos, o caso mais desfavoravel, ocorre 0 menor débito de material.

As diferencas dos valores de massa recolhida, verificadas entre os trés ensaios,
devem-se fundamentalmente a velocidade de saida do ar da cdmara. No caso de utilizarmos
1 jacto, a velocidade de saida atinge um valor subsénico, que embora satisfatério, ndo é
suficientemente elevado para garantir a continuidade do processo, verificando entdo a
estagnacdo no débito de material. Quando estdo activos 3 jactos, a velocidade do ar a saida
adquire valores nominalmente supersénicos, garantindo assim um débito continuo e
significativo de material, quando comparado com os restantes ensaios. De referir que este
valor nominal ndo € de certeza o valor real (uma vez que sabemos que um tubo chocado,
atinge o seu valor maximo para a velocidade de escoamento igual a velocidade do som). A
utilizacdo de 6 jactos é de todo desfavoravel, uma vez que, sendo a velocidade a saida
nominalmente supersonica, esta € de tal forma elevada que dificulta a saida do ar, e
consequentemente, de material.

Isto é justificado pela elevada velocidade do ar interior da cdmara, ou seja,
embora a velocidade tangencial das particulas se mantenha constante durante todo o
processo, a velocidade angular sera incrementada a medida que a particula se aproxima do
vortice do ciclone (coincidente com a sec¢do de saida das particulas do jet mill),
adquirindo valores extraordinariamente elevados, que impedem a particula de abandonar a
camara pelo tubo de exaustdo. Torna-se portanto evidente, que a eficiéncia de um processo
de micronizacdo ndo € directamente proporcional ao nimero de jactos utilizados no
processo, mas sim proporcional a velocidade que cada jacto confere ao escoamento,
podendo estabelecer-se como velocidade méaxima, a velocidade maxima permitida no colo
sonico.

O registo de imagens obtidas pelo microscopio, antes e durante o processo de
micronizacgdo, permitem que seja feita uma comparagdo na granulometria do material, por
forma a comprovar se ocorreu micronizacdo do material. Aqui sdo apenas expostas as

imagens referentes ao ensaio com 3 jactos (Figura 4.2 a Figura 4.5), viso ser aquele em que
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se obtiveram melhores resultados. As fotografias relativas aos processos de micronizagédo
com 1 e 6 jactos podem ser consultadas no Apéndice B.

Apds analisadas as imagens referentes a todos os ensaios, verifica-se que
ocorreu micronizacdo do material no jet mill, mas também uma significativa
desaglomeracdo das particulas.

Conforme dito anteriormente, o processo de micronizacao no jet mill consiste
num escoamento com uma elevada velocidade, onde as particulas ficaram sujeitas a
constantes impactos particula-particula. Os sucessivos choques sofridos pelas particulas, e
a alta velocidade induzida pelo escoamento, conduzem a que a esta va adquirindo um
formato cada vez mais aerodindmico, ou seja, um formato esférico. Observando e
comparando as imagens registadas antes e ap0s 0 processo de micronizacao, verificou-se
que as particulas adquiriram um formato esférico muito mais acentuado, concluindo-se
assim que, houve de facto micronizagéo do material.

Podemos também verificar que houve uma clara e evidente desaglomeracédo
das particulas. As imagens com maior ampliacdo permitem observar que, antes do processo
de micronizacdo, existem apenas aglomerados de particulas, ndo sendo possivel
distingui-las individualmente. Quando analisamos as imagens ap0s 0 processo de
micronizacdo, é possivel fazer uma distingdo clara das particulas, uma vez que podemos
observar todos 0s seus contornos e formas.

No ensaio realizado com apenas um jacto activo, verifica-se uma ligeira
micronizacdo e desaglomeracdo das particulas, uma vez que, quando analisadas as
imagens, ndo existe uma mudanca significativa na granulometria do material. Isto seria de
esperar, visto que a velocidade do escoamento a entrada ndo é muito elevada, e com apenas
um jacto, o ciclone que se forma dentro da cdmara nao é uniforme, conduzindo por isso a
resultados pouco distintos entre as particulas iniciais e finais.

Observando as imagens relativas ao ensaio com trés jactos activos, conclui-se
claramente, que ocorreu desaglomeragdo e micronizagdo das particulas. Neste ensaio, a
velocidade do escoamento na cdmara aproxima-se do valor ideal (conforme comprovado
pela Figura 4.1), e a formacdo do ciclone é também efectuada de forma uniforme,
conferindo assim bons resultados na micronizacdo do material, notando-se também uma

certa uniformidade nos resultados obtidos ao longo de todo processo
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O ensaio realizado com seis jactos, embora evidencie a ocorréncia de
desaglomeracdo e micronizacdo do material, os resultados sé se tornam evidentes apds 0s
90 e 300 segundos de funcionamento. Isto ocorre porque a velocidade do escoamento € de
tal forma elevada, conduzindo a que o tempo de formacdo de um escoamento uniforme
entre as particulas e 0 ar seja mais lento. Sendo que no restante periodo de tempo, e uma
vez estabelecido um escoamento uniforme, o processo de micronizacdo e a

desaglomeracdo das particulas ¢é efectuada de forma eficaz.

c) d)

Figura 4.2. Imagens do carbonato de calcio ao microscépio, antes do processo de micronizagdo com 3
jactos: a) ampliagdo X4; b) ampliacdo X 10; c) ampliagcdo X40; d) ampliagdo X100.
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c) d)

Figura 4.3. Imagens do carbonato de cdlcio ao microscépio, apds 30 segundos de micronizagdo com 3
jactos: a) ampliagdo X4; b) ampliagcdo X 10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100.

Jodo Manuel Rosa Pimenta 51



Micronizagdo de Particulas num Jet mill

c) d)

Figura 4.4. Imagens do carbonato de cdlcio ao microscopio, apds 90 segundos de micronizagdo com 3
jactos: a) ampliagdo X4; b) ampliagcdo X 10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100.
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Figura 4.5. Imagens do carbonato de calcio ao microscépio, apds 300 segundos de micronizagdo com 3
jactos: a) ampliagdo X4; b) ampliacdo X 10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100.

4.2. Relagao entre reduc¢ao granulométrica e energia
absorvida

Os processos de reducdo granulométrica realizados com recurso a um jet mill,
encontram-se, por norma, associados a uma elevada ineficiéncia energética. E portanto,
fundamental determinar qual a energia consumida no processo de micronizagdo do jet mill
utilizado. A determinacdo da energia despendida para que ocorra 0 processo de
micronizacdo pode ser efectuada em funcdo da perda de volume sofrida pela particula
(Figura 4.6).
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Figura 4.6. Exemplo da reducdo granulométrica verificada na particula.

O trabalho energético (W) dependido em qualquer processo traduz-se pelo
produto entre uma forca e uma distancia (Bohic, 2007). Esta relacdo pode também ser
obtida relacionando o valor da tensdo de ruptura do material (o.,;) com a redugéo de
volume da particula, dado pela diferenca entre o volume inicial e final da particula.
Considerando que as particulas possuem um formato esférico, temos entdo que o valor da
energia necessaria para que ocorra a redugdo granulométrica de cada particula, € dado pela
seguinte equagdo:

4

W = 0pye.V = 0. (Vi = V) = arut.g.n(rf —1:2) (4.4)

Naturalmente, o raio inicial da particula sera constante, contrariamente ao valor
do raio final, que sera influenciado pela intensidade do processo de micronizacéo realizado
na camara do jet mill. Apds a analise as imagens retiradas antes do processo de
micronizagdo, concluiu-se que o raio e volume inicial da particula tém, respectivamente, 0
sequinte valor: r; =5 um e V; =523,60 um. Os valores correspondentes ao raio final da
particula, e respectivo volume, relativos a cada ensaios, foram também obtidos através da
analise das imagens adquiridas por microscépio, assim como valor da massa de cada

particula, considerando que p,= 2930 kg/m?, apresentados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2. Valores finais do raio, volume e massa da particula

ne re[um] Vlum’] m,[kg]
jactos  30[s] 90[s] 300[s] 30([s] 90[s] 300 [s] 30 [s] 90 [s] 300 [s]
1 3,00 2,50 2,00 113,10 6545 33,51  3,31x10"°  1,92x10™  9,82x10™"
3 1,50 1,00 1,00 14,14 419 4,19  4,14x10™*  1,23x10™*  1,23x10™*
6 2,50 2,00 2,00 6545 33,51 3351  1,92x10"*  9,82x10™*  9,82x10™*

54 2013



Reducdo Granulométrica

Conhecidos os valores dos volumes inicial e final da particula e considerando
que o valor da tensdo de ruptura do carbonato de célcio € 1,32 MPa (Smith, 2010,)
podemos entdo aplicar a equacdo (4.4), por forma a determinar qual a energia necessaria
para efectuar a redugdo granulométrica de uma particula, estando os resultados obtidos
expostos na Tabela 4.3.

Tabela 4.3. Energia necessaria para a redugdo granulométrica de uma particula

ne W [J/part]

jactos 30 [s] 90 [s] 300 [s]
1 542x10"°  6,05x10°  6,47x10°
3 6,72x10"°  6,86x10™°  6,86x10™°
6 6,05x10°  6,47x10"°  6,47x107°

Uma vez determinada a energia necessdria para que ocorra a reducdo
granulométrica da particula, e sabendo que, através da massa de cada particula, podemos
determinar qual o ndimero de particulas existentes por cada quilograma de material
micronizado, obtém-se o valor da energia necessaria para micronizar um quilograma de
material (Tabela 4.4).

Tabela 4.4. Energia necessaria para a redugao granulométrica de um quilo de material

ne ny[part/kg] W [J/kg]

jactos 30 [s] 90 [s] 300 [s] 30 [s] 90 [s] 300 [s]
1 3,02x10™ 5,21x10" 1,02x10" 1635,19 3153,58 6588,74
3 2,41x10" 8,15x10" 8,15x10" 16235,12  55863,48  55863,48
6 5,21x10" 1,02x10" 1,02x10"* 3153,58 6588,74 6588,74

Pelos resultados obtidos na Tabela 4.4, podemos verificar que o consumo
energético da reducdo de particulas é fortemente influenciado com a eficiéncia do processo
de micronizacdo, ou seja, quanto maior for a reducdo granulométrica do material, maior
sera a quantidade de energia despendida no processo.

A eficiéncia do processo pode ser obtida pela razéo entre a poténcia consumida
no colo sénico (P.) e a poténcia consumida pelo numero total de jactos activos do jet mill

(P;q), temos entao:

n=-— (4.5)
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O valor do debito volimico no colo sénico é dado por:

Vig = Tites. par = 9,18 X 107* x 1,184 = 10,87 x 1074 ™ /s = 1,087 /s

Considerando um compressor de ar da marca Atlas Copco, que debita um
caudal de 45 1/s, com uma presséo de 25 bar e uma poténcia de 37 kW, podemos entéo
determinar qual o valor da poténcia necesséaria no colo para garantir as condicbes de

funcionamento estabelecidas, assim:

Ves

= - (4.7)
P = g w5z X 37000 = 35,75 W

O valor de poténcia relativo aos jactos pode ser determinado pelo produto entre
a energia despendida por quilograma de material (Tabela 4.4) e o débito massico do

mesmo (Figura 4.1). Os resultados obtidos encontram-se na Tabela 4.5.

Tabela 4.5. Poténcia consumida pelos jactos

nei I?ﬂllvv]
2 jactos
30 [s] 90 [s] 300 [s]
1 1,37 0,91 0,56
14,05 16,57 5,11
6 2,47 1,77 0,53

Podemos entdo determinar, pela equacdo (4.5) qual a eficiéncia de todo o
processo de micronizacdo, para cada um dos ensaios, estando os resultados apresentados na
Tabela 4.6:

Tabela 4.6. Eficiéncia energética do jet mill

n2 jactos n [%]
30 [s] 90 [s] 300 [s]
1 3,83 2,54 1,61
13,10 15,45 4,76
6 1,15 0,82 0,25

Analisando os valores da Tabela 4.6, podemos observar que com o incrementar
do tempo de funcionamento, a eficiéncia energeética vai diminuindo, demonstrando de facto

que o tempo de micronizacdo de um jet mill é relativamente curto. E também possivel

56 2013



Reducdo Granulométrica

verificar que, para o ensaio com 3 jactos, onde se obtiveram melhores resultados, tanto no
débito massico, como na reducdo granulométrica de particulas, verifica-se uma melhoria
muito significativa na de eficiéncia energética. Quando comparado com 0s restantes
ensaios, 0 ensaio realizado com 3 jactos apresentou sempre melhores resultados, e com
significativas diferencas, demonstrando assim que o processo de micronizacdo no jet mill

com 3 jactos é sem divida a melhor opcéo.
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5. CONCLUSOES

No presente trabalho foi estudado o processo de micronizacao, recorrendo a um
jet mill, em que o fluido utilizado foi ar comprimido. Testou-se a micronizagdo de dois
materiais, o nitrato de amonio e o carbonato de célcio.

Foi apenas possivel caracterizar o processo de redugdo granulométrica nos
ensaios realizados com carbonato de célcio. O ar comprimido utilizado, possuia relativa
humidade, este factor, alienado as propriedades higroscépicas do nitrato de amonio,
impossibilitaram a realizacdo dos ensaios com este material. Assim, e sabendo que o fluido
utilizado no processo de moagem do jet mill € um dos factores a ter em conta, visto que
este pode condicionar de forma significativa os resultados obtidos. A solugdo para este
problema passa por, caso colocar um mecanismo de secagem do ar, ou, alterar o fluido
utilizado durante o processo de micronizacao.

Os resultados obtidos permitiram concluir que o jet mill efectua, com sucesso,
a desaglomeracéo das particulas, por sua vez, a micronizacdo do material ja ndo € tdo clara
que ocorra. Contudo, a granulometria inicial do carbonato de calcio era consideravelmente
pequena (= 5 um), sendo este um factor condicionante na obtencdo de bons resultados na
sua micronizacdo. A utilizacdo de um material com granulometria inicial mais elevada,
poderia surtir resultados mais evidentes sobre a capacidade de micronizacdo do jet mill.

As condigdes para um bom funcionamento, obtendo resultados satisfatorios no
produto final, foi estabelecida para um ndmero ideal de jacto igual a 3, com uma altura de
classificacdo das particulas de 5 mm.

A analise granulométrica ficaria mais completa e perceptivel se as imagens do
material fossem obtidas recorrendo a microscopia electronica de varrimento, por forma a
obter uma maior exactiddo na medigédo das dimensdes das particulas.

A criacdo de uma cémara pleno, assim como um sistema melhorado de
admissdo de material para camara, sdo também propostas de melhoria que iriam garantir
resultados mais satisfatorios em trabalhos futuros.

A reducdo granulométrica num jet mill € um processo com elevado consumo

energético, uma vez que, uma diminuicdo de poucos microns na granulometria, implica
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uma eficiéncia maxima de 15%. A maximizacdo da eficiéncia energética do jet mill,
continua ainda a ser um campo de investigacdo no qual se deve insistir, por forma a
torna-lo um mecanismo viavel ndo s6 no que toca aos resultados obtidos, como a nivel

energético, tornando-o assim muito mais apelativo para a industria.
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ANEXO A
Valores de referéncia para projectos industriais:
Granulometriado Granulometria A ,Dék')ito
Material material base do produto Qlametro da massico de

[um] final [um] camara [mm] material
[kg/s]
Acetanilide 100% - 44 ym 5 um avg. 25 0,23
Aluminum Oxide 100% - 44 ym 100% - 3 ym 200 13,61

Ammonium Perchlorate 100% - 177 ym 3.2 ym avg. 375 226,80
Barium Ferrite 100% - 841 pm 100% - 6 ym 100 2,72
Barium Titanate 100% - 841 ym 100% - 44 ym 50 0,45

Barytes 100% - 74 pym 3-4 um avg. 750 816,47
Bentonite 100% - 74 pm 100% - 37 ym 100 2,27
Bismuth Trioxide 100% - 74 pm 2.1 ym avg. 200 36,29
Carbon Black 100% - 149 ym 75% - 15 um 200 20,41
Chrome Oxides 100% - 44 ym 6.5 pm avg. 200 13,61
Chromium Carbide 75% - 74 um 100% - 44 ym 100 1,36
Cobalt 15 ym avg. 1.5 ym avg. 200 27,22
Copper Chromate 94% - 44 pym 1.0 ym avg. 100 2,72
Copper Oxide 100% - 37 pym 1.25 ym avg. 200 40,82

Cryolite 100% - 44 ym 3.0 um avg. 750 453,59
Cupric Sulfate 100% - 44 ym 10.0 ym avg. 100 1,81

Dolomite 25% - 149 ym 100% - 44 ym 900 1088,62
Ferrite 43% - 44 ym 100% - 10 ym 100 2,27
Graphite 100% - 44 ym 100% - 3 ym 200 9,07
Gypsum 50% - 44 uym 100% - 15 ym 200 27,22
Iron Oxide 100% - 10 ym 100% - 1 ym 100 1,36

Iron Oxide Pigment 90% - 44 pym 3.0 ym avg. 750 453,59
Lead Chromate 100% - 100 ym 100% - 5 ym 200 54,43
Magnesium Oxide 100% - 1410 pym 3.2 ym avg. 200 22,68
Mica 100% - 149 ym 100% - 44 ym 200 6,80
Molybedenum 100% - 44 pym 7.0 ym avg. 100 5,44
Paladium 100% - 74 ym 4.2 ym avg. 100 4,54
Phenolic Resin 50% - 841 ym 100% - 44 ym 200 6,80
Pigments 100% - 1410 ym 100% - 10 ym 200 20,41
Polyvinyl Resin 100% - 841 ym 100% - 12 ym 200 27,22
Potassium Chloride 100% - 841 ym 100% - 10 ym 200 40,82
Potassium Perchlorate 100% - 1410 ym 2.3 ym avg. 200 34,02
Silicon Dioxide 100% - 74 ym 100% - 6 ym 200 4,54
Silver Powder 85% - 44 ym 100% - 10 ym 50 1,36
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Sulfur 100% - 74 pym 2.0 ym avg. 900 1360,78

Talc 100% - 841 pym 2.0 ym avg. 750 907,18

Titanium Dioxide 100% - 44 ym 100% - 1 ym 1050 1814,37
Titanium Oxide 100% - 177 ym 0.5 ym avg. 200 9,07
Toner 100% - 149 um 7.0 um avg. 200 27,22
Tungsten Carbide 100% - 595 pym 95% - 149 ym 200 4,54
Uric Acid 100% - 25 uym 1.0 ym avg. 50 0,45
Yttrium Oxide 75% - 149 ym 3.0 ym avg. 200 13,61

Zinc Oxide 40% - 44 ym 100% - 44 ym 375 136,08
Zirconium Oxide 100% - 44 ym 100% - 1.5 ym 200 22,68
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c) d)

Figura B.1. Imagens do carbonato de célcio ao microscopio, antes do processo de micronizagdo com 1 jacto:
a) ampliagdo x4; b) ampliagdo X 10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100
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c) d)

Figura B.2. Imagens do carbonato de calcio ao microscépio, apds 30 segundos de micronizagdo com 1 jacto:
a) ampliagdo X4; b) ampliagdo X 10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100

c) d)

Figura B.3. Imagens do carbonato de calcio ao microscépio, apds 90 segundos de micronizagao com 1 jacto:
a) ampliagdo x4; b) ampliagdo X 10; c) ampliagdo x40; d) ampliagdo X100
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c) d)

Figura B.4. Imagens do carbonato de célcio ao microscopio, apds 300 segundos de micronizagdo com 1
jacto: a) ampliagdo X4; b) ampliacdo X10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100

c) d)

Figura B.5. Imagens do carbonato de cdlcio ao microscdépio, antes do processo de micronizagdo com 6
jactos: a) ampliagcdo %X4; b) ampliacdo X10; c) ampliagcdo X40; d) ampliagdo X100

Jodo Manuel Rosa Pimenta 73



Micronizagdo de Particulas num Jet mill

c) d)

Figura B.6. Imagens do carbonato de calcio ao microscépio, apds 30 segundos de micronizagao com 6
jactos: a) ampliagdo X4; b) ampliagcdo X10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100

c) d)

Figura B.7. Imagens do carbonato de calcio ao microscépio, apds 90 segundos de micronizagao com 6
jactos: a) ampliagcdo X4; b) ampliagcdo X10; c) ampliagcdo X40; d) ampliagdo X100
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c) d)

Figura B.8. Imagens do carbonato de célcio ao microscopio, apds 300 segundos de micronizagdo com 6
jactos: a) ampliagdo X4; b) ampliagdo X 10; c) ampliagdo X40; d) ampliagdo X100
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