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Resumo: O artigo em questdo abordou a questdo do processo de granulagdo de residuos da
industria de fertilizantes para a obtencdo de um novo produto. Durante o processo foram
avaliados as variaceis como acidez, umidade, tempo de granulacdo, dureza do produto final e
eficiéncia de granulacdo. O processo de granulacdo permite que o fertilizante seja aplicado de
uma maira mais rapida e homogenea ao solo, facilitando a acdo em toda regido necessaria.
Esse processo permite melhorar os apectos fisicos do fertilizando, reduzindo problemas de
empedramento e aglomeracgdo, além de reduzir a quantidade de pd. A partir de uma pesquisa
experimental que estudou as variaveis dos experimentos feitos com residuos 1 e 2, que
simulou as zonas de mistura no granulador ficou claro a influéncia das mesmas na distribuigédo
granulométrica das particulas e caracteristicas dos granulos formados, como resisténcia fisica
e mecanismo de crescimento. Os granulos gerados a partir dos experimentos mostraram
resultados em relacdo a resisténcia, solubilidade, eficiéncia de granulacdo, tempo de
granulacdo e rigidez.

Palavras-chaves: Granulacdo. Fertilizantes. Residuos.

Abstract: The article in question addressed the question of the process of granulating waste
from the fertilizer industry to obtain a new product. During the process were evaluated the
variables such as acidity, humidity, granulation time, hardness of the final product and
granulation efficiency. The granulation process allows the fertilizer to be applied from a faster
and homogeneous soil to the soil, facilitating the action in any necessary region. This process
improves the physical properties of fertilizers, reduces cobblestone and agglomeration
problems, and reduces the amount of dust. From an experimental study that studied the
variables of the experiments made with residues 1 and 2, which simulated the mixing zones in
the granulator, it was clear the influence of the same on the particle size distribution and
characteristics of the granules formed, as physical resistance and mechanism of growth. The
granules generated from the experiments showed results in relation to strength, solubility,
granulation efficiency, granulation time and stiffness.

Keywords: Granulation. Fertilizers. Waste.
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1 INTRODUCAO

Segundo o Relatério de Inseguranga Alimentar no Mundo, elaborado pela FAO
(FoodandAgricultureOrganizationofthe United Nations), em 2014, o Brasil saiu do mapa da
fome elaborado pela mesma. Isso foi possivel devido ao desenvolvimento de politicas
publicas e sociais que refletiram na diminuicdo da fome e da pobreza no pais. Contudo,
projecdes da ONU apontam que até 2050 o mundo tera 9,3 bilhdes de pessoas e a producdo de
alimentos tera de aumentar cerca de 70% para suprir essa demanda populacional (ARAUJO,
2014). Para suprir a demanda populacional, a producdo anual de cereais deverd aumentar em
10bilhGes de toneladas por ano e a oferta de carne em devera aumentar em 270 milhdes de
toneladas (FAO, 2009).

O Brasil possui um cenario atual favoravel para o desenvolvimento da agricultura e
producdo de carnes e, por isso, ganha um importante espaco no cenario mundial, pois é o
maior exportador de carnes de aves e bovinas e 0 quarto exportador de carnes suinas. Em
relacdo a agricultura, o pais é o segundo maior exportador de produtos agricolas e
agroalimentares, ficando atras apenas dos Estados Unidos. Em 2013, as exportacdes agricolas
brasileiras totalizam 89,5 bilhdes, correspondendo a cerca de 9% das exportacbes mundiais
totais (FAO, 2015).

Para que a producdo nacional continue aumentando significativamente, conforme as
previsdes da FAO, considerando todas as limitacdes naturais e artificiais da producéao
alimenticia, os produtores devem investir em tecnologias para a melhoria dessa producéo. Os
produtores de carne devem investir em racfes para melhorar a carne para exportacdo e 0s
agricultores devem investir na utilizacdo de fertilizantes para aprimoramento das culturas.

Geralmente, os fertilizantes sdo obtidos a partir de compostos fosfaticos, provenientes
do componente Fésforo (P). Esse mineral € encontrado significativamente na rocha fosfatica,
a apatita, e por isso, é importante um processo de otimizacdo na producao de fertilizantes para
tornar seu uso mais facil e eficiente.

O elemento fésforo (P), que é o 15° elemento da tabela periodica e € um dos elementos
mais eletronegativos. Possui nimero atbmico igual a 15 e massa atdmica igual a 30,973762(2)
u. Por ter uma alta reatividade ele ndo é encontrado livre na natureza, estando presente em
rochas fosfaticas presentes na crosta terrestre, sendo a apatita ou gipsita [Cas(PO)4] 0s
principais minerais onde o P é encontrado (UNESP, 2016).

Apos a producgdo do fertilizante, quando o mesmo é aplicado ao solo, é importante que

todos os elementos possuam 0s mesmos aspectos fisicos. Por exemplo, quando se aplica o



fertilizante SSP (Fosfato supersimples), que é produzido com diferentes componentes que
possuem propriedades fisicas e quimicas nada semelhantes, é quase impossivel aplicar todos
0S componentes de maneira homogénea no solo para suprir a necessidade do mesmo. Para
isso, os fertilizantes, antes de serem aplicados ao local adequado, passam por um processo de
granulacdo, que € uma maneira rapida de aplicar o produto no solo de maneira homogénea.

A granulacdo é:

umprocesso que possibilita melhorar o aspecto fisico, homogeneidade de
componentes, reduzir problemas de empedramento e aglomeragdo, facilita a
dosagem e aplicacdo (maior fluidez) e ainda, reduz-se a quantidade de po
desprendido durante manejo do produto (RODRIGUES, 2012, p. 2).

Esse processo de transformar os componentes diferentes em componentes
homogéneos através da granulagdo possui muitos beneficios como reducédo da area superficial
dos fertilizantes, possibilitando liberacdo continua e lenta dos nutrientes para a planta. Assimo
processo de fertilizacdo é mais eficiente, possui maior durabilidade, e efeitos residuais e 0s
nutrientes sdo sollveis em diferentes proporc¢des e tempos (RODRIGUES, 2012).

Na granulacdo, as particulas dos diferentes componentes sdo aglomeradas no
granulador e se juntam atraves da acdo de um fluido ligante, que permite controlar as
caracteristicas fisicas e quimicas das particulas.

Para essa pesquisa serd trabalhado com dois residuos da industria de fertilizantes para

a producdo de um produto através do processo de granulacao entre eles.
1.1 Objetivo geral
e Criar rota de granulacdo de dois residuos da industria de fertilizantes, obtendo um
produto, cujas variaveis do processo de granulacdo como acidez, taxa de reciclo,
tempo de granulacdo, dureza do produto final e eficiéncia de granulacdo, serdo
avaliadas.

1.2 Objetivos especificos

e Caracterizar 0s residuos para avaliagdo e desenvolvimento de planejamento

experimental,
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e Caracterizar os mecanismos preferenciais de formacdo de particulas de acordo com as
condicdes de processo de granulacéo;

e Analisar os dados experimentais e avaliar as condigdes de processo onde foram
encontradas as melhores durezas de granulado e eficiéncia de granulacéo;

e Caracterizar o produto formado;

e Otimizacdo de um granulador de bancada para realizagdo dos experimentos.

1.3 Resultados esperados

e Aumentar a margem de venda dos residuos;
e Criar nova aplicacdo industrial,
e Reduzir area estocada dos residuos;

e Criar nova destinacao aos residuos.
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2. REFERENCIAL TEORICO

2.1 Anatomia E Fisiologia Vegetal

Uma planta, assim como qualquer organismo vivo, é formada por células, precisa
nascer, crescer, reproduzir e morrer. Para que isso aconteca, é preciso que ocorram processos
fisiologicos fundamentais no organismo vivo.

A anatomia vegetal basica de uma planta é: raiz, caule, folhas, frutos, flores e
sementes. O desenvolvimento, crescimento e amadurecimento de uma planta depende
diretamente de como ela absorve dgua e nutrientes necessarios para isso do solo.

E na raiz que ocorre a fixacdo da planta no solo e a absor¢do de agua e nutrientes
necessarios para a planta. Esse Orgdo apresenta crescimento primario e secundario em
decorréncia dos meristemas apicais e laterais. No caule existem 0s vasos de transporte que sdo
o xilema e o floema, além de que dessa estrutura surgem os ramos laterais e a copa da planta.
Nas folhas ocorre a fotossintese que é a conversdo de energia luminosa em energia quimica,
fundamental para a planta. As flores sdo as estruturas responsaveis pela reproducéo, o fruto é
0 0rgdo que protege a semente, ou seja, 0 embrido da planta, e a semente € a estrutura que
dara origem a outra planta em condicdes favoraveis.

No entanto, para que todo o desenvolvimento da planta seja possivel ela precisa retirar
do solo agua e nutrientes, e isso acontece através da pressdo osmotica e da diferenca idnica.
Existem também alguns fungos que auxiliam na absor¢do desses elementos.

Dos nutrientes absorvidos, existem aqueles que sdo essenciais; benéficos e também
toxicos, que podem levar a planta a morte.

Os nutrientes essenciais sdo divididos em macronutrientes e micronutrientes (Tabela
1). Desses elementos essenciais, o Carbono, Oxigénio e Hidrogénio sdo obtidos a partir do ar,
e 0s outros a partir da absorc¢éo radicular.

Para ser considerado essencial, um nutriente deve estar incluso em um dos critérios
abaixo:

1. Na auséncia deste elemento o vegetal ndo completa o seu ciclo de vida.

2. O elemento deve fazer parte de alguma molécula essencial. Como por exemplo, o
magnésio presente na molécula de clorofila.

Cada elemento necessita de uma concentracdo minima que geralmente é parecida para
todas as espécies de vegetais. A tabela 1 mostra os elementos essenciais, o simbolo quimico e

a concentracdo de cada um para o vegetal.



Tabela 1 — Elementos Essenciais. Fonte: GUERRA (2010).

] CONCENTRACAO
ELEMENTO SIMBOLO NA MATERIA
QUIMICO
SECA (mg/kg)
MACRONUTRIENTES
Nitrogénio N 15.000
Fosforo P 2.000
Potéssio K 10.000
Célcio Ca 5.000
Magnésio Mg 2.000
Enxofre S 1000
Carbono Ca 450.000
Oxigénio O 450.000
Hidrogénio H 60.000
MICRONUTRIENTES
Boro B 20
Cloro Cl 100
Cobre Cu 6
Ferro Fe 100
Manganés Mn 50
Molibdénio Mo 0.1
Niquel Ni -o,1
Zinco Zn 20

12

Os nutrientes benéficos ndo sdo essenciais, mas fazem bem para o vegetal, ou para um

grupo de vegetais. Sdo eles: sodio, silicio, cobalto, aluminio. Na tabela 2, € apresentado a

funcdo de cada nutriente nos organismos Vvivos.

A deficiéncia de algum desses nutrientes essenciais no solo pode causar prejuizos ao

vegetal, como reducdo do crescimento, problemas no metabolismo e, consequentemente esses

prejuizos podem trazer sérios problemas aos agricultores.

Logo, eles trabalham com processos que garantam a oferta de agua e nutrientes

constante para as plantas. Os nutrientes sdo oferecidos na forma de adubagdo com

fertilizantes.



13

Tabela 2 — Relagéo entre elemento quimico e funcao para o organismo vivo. Fonte: Instituto Potassa e Fosfato

(1998)

Elemento

Fungao

Nitrogénio

Absorcdo idnica, fotossintese, respiragdo, multiplicagdo
celular, diferenciagdo celular.

Fésforo

Armazenamento e transferéncia de energia.

Potassio

Regulagdo osmdética, controle de estdmatos, sintese de
proteinas.

Calcio

Ativacao enzimatica, absorgéo idnica, estrutura da membrana.

Magnésio

Fotossintese

Enxofre

Fotossintese, respiragdo, biossintese, precursor do etileno,
sintese protéica, fixagdo ndo fotossintética do CO-=.

Boro

Controle hormonal

Cloro

Fotossintese

Cobalto

Sintese de proteinas e controle hormonal

Cobre

Fotossintese, metabolismo de fendis, regulagdo hormonal,
respiracdo.

Ferro

Assimilagdo do enxofre, sintese protéica, respiragdo,
armazenamento.

Manganés

Fotossintese, metabolismo de &cidos orgénicos.

Silicio

Paredes celulares, fertilidade do gréo de polen

Na figura 1, é possivel observar como o0s vegetais utilizam os nutrientes presentes no

solo para seu desenvolvimento. E possivel observar que o homem contribui nesse processo

através do uso de fertilizantes no solo como mostrado na figura.

Os aglcares perdem

oxigénio & se recombinam

para formar as gorduras
Os aglicares sia rearranjados

com nitrogénio, enxofre, etc.
para formar proteinas

Cxigénio
& ~,

Liberagio
da energia
do agicar

Provanientas

dos fertilizantes
calcirio, residuos
de plantas e
animais

Absorgdo de
nutrientes

Figura 1 - O processo de desenvolvimento e fotossintese.Fonte: Manual Internacional de Fertilidade do solo,

\\\ \ /// 05 aglcaras sao
oxidados para
—_— —_— energia

conduz agua
& nutnientes

Q floema conduz
alimentos para use
au armazenamants

Mitrogénio
Fasforo

|"U-. 5./
Péla Sl

Pélo absomvents absorvente Absorgio de
Agua

Filrme de dgua

1998.
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2.2 Um Pouco Sobre Fertilizantes

Fertilizantes sdo materiais que contém qualquer um do macro e micronutrientes
necessarios a planta em quantidades conhecidas. Geralmente € um produto solivel em &gua e
aplicado na raiz do vegetal para a absorcdo. No entanto, existem alguns nutrientes que
possuem baixa solubilidade em agua e até mesmo alguns sdo insolGveis, o que possibilitou a
especificidade do grau de solubilidade de tais nutrientes em diferentes substancias
(RODRIGUES, 2012).

Acredita-se que os primeiros a utilizar fertilizantes na agricultura foram os homens
neoliticos, que utilizavam esterco e cinzas para o crescimento das plantas. (RUSSEL e
WILLIAMS, 1997). Com a evolugdo da humanidade e das civilizagdes, as técnicas de
agricultura também foram evoluindo, assim como a producao e uso de fertilizantes (DIAS,
2005).

No século XIX, na Europa, foram produzidos os primeiros fertilizantes fosfatados,
fabricados a partir de ossos moidos de origem animal e posteriormente de origem humana.
Esses 0ssos comecaram a ser tratados com acido sulfarico que era utilizado diluido e formava
um composto liquido e viscoso, semelhante a lama. Era formado entdo um fertilizante liquido
(DIAS, 2005; RODRIGUES, 2012).

Em 1840, o tratamento da rocha fosfatica com acido sulfirico deu origem ao
superfosfato, desenvolvido por Lawes, inglés. Inicialmente tal produto era simples, e a partir
de 1972, foi produzido de forma tripla — superfosfato triplo, que foi utilizado em grande
escala na década de 60, sendo superado pelo consumo de DAP - diaménio fosfato
(RODIGUES, 2011; MOSAIC, 2017).

Ao passo que esses fertilizantes eram produzidos, sua comercializagdo na Inglaterra e
no mundo ja se espalhava. Além disso, diferentes processos para essa producdo foram
surgindo. Em 1922, foi produzido pela BASF na Alemanha, fertilizantes com nitrogénio e
fosforo por um processo de granulagdo, “baseado no ataque da rocha fosfatica com acido
nitrico, seguido pela neutralizacgio com amonia. A lama formada era concentrada e
posteriormente granulada” (RODRIGUES, 2012, p. 9).

No ano de 1930, surgiu o primeiro complexo de fosfatados, no Canada. Nesse local,
tinha a primeira fabrica de acido fosférico concentrado e trés unidades de granulacdo. Nos
primeiros fertilizantes produzidos foram utilizados como matérias primas nutrientes primarios

— nitrogénio, fosforo e potassio. Havia um problema de empedramento e estocagem, pois
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todos eram pds. Entdo as pilhas eram misturadas para diminuir os efeitos de aglomeragéo e
formacéo de pedras.

Na Inglaterra era utilizado um tambor reativo para processar 0s pos, e 0 operador
adicionava a quantidade de dgua necessaria visivelmente. Para isso ele avaliava a eficiéncia
da aglomeracdo e o tamanho das particulas formadas. Nos EUA, a granulacdo surgiu devido a
necessidade de estocar os produtos em big bags, produzir fertilizantes mais faceis de aplicar
ao solo, diminuir os custos e ndo gerar pd, além de suprir a demanda nutricional da planta de
forma homogénea.

A producdo de fertilizantes € uma atividade bastante importante na sociedade atual. O
uso desses produtos, contribui para suprir demanda nutricional da plana, e consequentemente
a demanda alimenticia das pessoas, e contribui com a preservacdo ambiental. Reetz (2017) diz
que os fertilizantes aumentam o suprimento nutricional dos solos, contribuindo com o
aumento da producdo. Logo, devem ser aplicados em todos os sistemas de producdo para
aumentar a produtividade, tornando a atividade vantajosa.

Na figura 2¢é apresentado um fluxograma da producéo de fertilizantes, que tem origem

em rochas e em produtos derivados de gas natural, petréleo e nafta.
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Figura 2 Fluxograma de produgdo de fertilizantes.Fonte: Panorama de Mercado de Fertilizantes, Ministério da
Fazenda, 2011.



16

2.3 Granulacao

A granulacdo é o principal método que transforma o fertilizantes em grénulos para a
comercializagéo do produto.

Diferentes métodos foram testados na granulacao de fertilizantes, sendo a aglomeragéo
a mais vantajosa em custo de equipamento e de operacdo, facilidade de operacdo e
flexibilidade. Surgiu no inicio dos anos 50 um equipamento padréo para granulacdo, o tambor
granulador com duas paletas — Double ShaftedPugmill — que tem como principais
caracteristicas:

- Comprimento — 4500mm

- Largura — 1400mm

- Altura — 1070mm

- Velocidade de operacdo — 55rpm

- Capacidade — 80 — 90 t/h

- Poténcia instalada do motor — 104 kW

Ainda no inicio dos anos 50, alguns experimentos feitos pela TenesseValeyAuthority
(TVA) permitiram o desenvolvimento de um novo processo para a producéo de fertilizantes.
O novo processo consistia na amoniacao do superfostato simples com alto teor de nitrogénio.
Para isso, o tambor era utilizado horizontalmente e uma leve inclinacdo que possibilita o
transporte de nutrientes. Um lado era parcialmente fechado, o lado da alimentacdo de
insumos, e do outro lado tem um anel que contribui para aumentar a profundidade do leito,
era usado para estipular o tempo de residéncia do material no tambor (RODRIGUES, 2012).

Esse novo equipamento possui algumas vantagens em relacdo ao equipamento anterior
como:

- Era possivel enxergar o grau de aglomeracédo;

- Injetando ar no interior do tambor, era possivel remover a umidade produzida pelas
reacdes de amoniacdo, gerando um produto seco;

- Era relativamente simples injetar gases e produtos no leito de particulas dentro do
tambor rotativo, ou pulverizar liquidos na superficie do leito de particulas (RODRIGUES,
2012, p. 10).

Existem variaveis que interferem no processo de granulacdo e podem modificar o
produto final. Entre eles estdo as caracteristicas fisicas e quimicas das misturas que serdo

granuladas, as propriedades do fluido ligante, o tipo de processo utilizado.
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Em relacdo a consolidacdo dos grdos, o tamanho e a distribuicdo das particulas
influenciam diretamente o produto a ser formado. A diferente combinacdo das particulas
através da coalescéncia ira formar particulas com diferentes tamanhos, isso acontece porque
particulas grandes se fundem mais facilmente com particulas pequenas. Entdo, é necessaria
uma distribuicdo granulométrica mais ampla. Além disso, as particulas menores preenchem
espacos vazios das camadas inferiores, provocando um leito mais denso. Nesse sentido, é
necessario ter uma movimentacdo de tambor 6tima, bem como uma velocidade de
movimentacdo adequada para assegurar uma movimentacao constante das particulas e assim,
formacdo de granulos adequados.

Quanto as caracteristicas do fluido ligante, o efeito da viscosidade desse fluido e o
efeito do angulo de contato do fluido ligante com a superficie sélida sdo fatores que
interferem no processo de granulagao.

O fluido ligante é formado a partir da adicdo de agua nos nutrientes que estdo dentro
do tambor, ou seja, € formado de uma solucdo de fertilizantes e agua e a viscosidade desse
fluido determina a taxa de granulacdo de cada producdo. Walker et al. (2000) determinou a
viscosidade de uma solucdo de NPK e conclui, com base em estudos anteriores, que 0S
ligantes com alta viscosidade permitem maiores taxas de granulagéo.

Quando o fluido ligante entra em contato com as particulas sélidas € formado um
angulo de contato. Com angulos menores o liquido se espalha e toda a amostra é molhada
imediatamente e com angulos maiores, a amostra ndo € molhada, e bolhas sdo formadas na
superficie. Os estudos de lvenson e Litster (1998) mostraram que em angulos minimos, havia
cobertura total dos poros.

As condi¢cdes em que todo o processo de granulacdo € produzido também influenciam
na formacdo dos granulos. Entre essas condicdes tem-se o efeito da rotagdo do tambor
granulador; efeito da carga do granulador; efeito do tempo de granulacdo; efeito da fase
liquida; efeito da forma de adicdo do ligante; efeito da distribuicdo dos sais e da secagem na
dureza dos granulos.

O efeito da rotacdo do tambor granulador refere-se a velocidade com que o tambor é
movimentado, interferindo na movimentacao das particulas que estdo la dentro. Velocidades
baixas ndo sdo recomendadas, pois as particulas ndo se movimentam permanecendo no fundo
do tambor e formando excessos de grossos e finos. Com o aumento da velocidade, as
particulas se movimentam melhor sobre as outras, e tem inicio o processo de cascateamento.
Diferentes autores propdem diferentes velocidades consideradas como a melhor, sendo que

atualmente os tambores de granulagdo funcionam com uma velocidade de 36 a 40% da
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velocidade critica. A velocidade critica é aquela em que a forga centrifuga age, e nesse
momento o NUmero de Froude é 1.

(1)
Fr= N°D/g

N = Rotacdo (rpm)
D = Diametro do Tambor (m)

g = Aceleragdo da gravidade (m/s?)

Para o efeito da carga do granulador considera-se que quanto maior a carga, maior é a
taxa de crescimento dos granulos, pois maior € a chance de colisdes. O efeito do tempo de
granulacdo também € importante nesse processo. Quando o tempo da granulagdo é maior a
resisténcia dos granulos é maior e a densificacdo permite diminuigdo da porosidade, aumento
do empacotamento das particulas primarias e transporte do ligante para a superficie do
granulo (FU et al. 2004).

O efeito da fase liquida é indispensavel para a producédo de granulos, e o sucesso desse
processo depende da relacdo Liquido/Solido (L/S), que quanto mais se aproxima do ideal,
maior € a facilidade de granulacdo. Essa medida ideal so ¢é calculada ap6s analise de todo o
processo. A fase liquida foi definida para contar as diferencas de solubilidade entre os
fertilizantes e é definida como o somatorio da agua livre, acido livre e sais sollveis
(SHERRINGTON, 1968). Esta claro que a taxa de crescimento dos granulos depende da
fase liquida, pois quanto maior essa fase, mais plasticos sdo os granulos. Também fica claro,
que a temperatura determina a acdo da fase liquida, sendo que em altas temperaturas a
solubilidade dos compostos formados sdo maiores e assim a fase liquida também (Nielson,
1987). Na tabela a seguir, é apresentado a solubilidade de diferentes fertilizantes em duas
temperaturas (0°C e 120°C) e observa-se que nas temperaturas mais altas a solubilidade é
maior.

Ainda a fase liquida ainda interfere no tamanho e na dureza das particulas formadas

A forma como o ligante € adicionado ao tambor de granulacdo interfere no
crescimento das particulas e na distribuicdo granulométrica final. Estudosconduzidos
porSaleh et al. (2005) mostraram que vazdes altas apresentam melhores taxas de granulagéo, e
menor fracdo fina. Ao adicionar o ligante mais lentamente, perceberam que o atrito e a quebra

s80 maiores.
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Tabela 3 — Solubilidade de fertilizantes em agua com diferentes temperaturas.Fonte: Adaptado de Rodrigues,

2012.
N Solubilidade em kg/100 kg H20
0°C 120°C

Sulfato de potéssio 7 24
Nitrato de potéssio 13 247
DAP 23 173
Cloreto de Amonio 30 76
Muriato de Potassio 35 62
Ureéia 42 750
MAP 43 133
Sulfato de amonia 70 104
Nitrato de amonia 118 871

2.3.1 Zona de Granulagao

A zona de granulacdo pode ser observada na figura 3 abaixo, e para a formacao dos
granulos é preciso ter uma fase liquida (umidade) e uma temperatura ideal.

A granulacdo visa formar granulos uniformes em suas caracteristicas fisicas e
quimicas. O grafico acima foi desenvolvido pela NorskHydro, e pode ser usado para qualquer
sistema de granulagdo. A partir da observacdo da curva Kiiski (2011),nota-se que a
granulacdo é uma funcdo da temperatura e da umidade adicionados ao processo. Voltando no
gréafico, supondo um sistema operando no ponto “0” representado na curva, com condig¢des
ideais de temperatura e umidade. Se nesse sistema for adicionado agua irdo formar grossos e o
sentido do processo se desloca para “1”, se adicionar vapor tem aumento da temperatura ¢ da
umidade e o processo se desloca para “2” aumentando o tamanho dos granulos. Caso haja
aumento de reciclo a umidade diminui “3” e caso haja diminui¢do da temperatura “4” ha

formacdo de excesso de finos.
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Figura 3 — Zona de Granulagdo. Fonte: Kiiski, 2011.

Considera-se na pratica a zona de granulagdo um pouco abaixo do indicado no gréfico,
visto que é preferivel granular com excesso de finos, do que usar grossos no moinho e gerar

maiores custos de operacéo.

2.3.2 Mecanismos formadores de particulas

A formacdo das particulas a partir dos pds secos, depende das forcas de ligacao
presentes nos diferentes estagios de formacdo. Quando ndo ha presenca de liquido, as forcas
de ligacdo atuantes sdo fracas — Van der Wall e forcas eletrostaticas. Com a adi¢édo de liquido
as forcas de ligacdo mudam e a resisténcia do granulo aumenta. Os espacos presentes
diminuem conforme mais liquido é adicionado e os espagos vao se preenchendo, criando trés
tipos de forcas: Pendular, funicular e capilar (Figura 4).

A quantidade de ligante e o grau de saturacdo do granulo € o que controla o
crescimento por aglomeracdo. O grau de saturacdo se da pelo quanto os poros do granulo
estdo preenchidos pelo ligante relacionando o volume das pontes formadas pelas ligacGes pelo
espaco total dos poros e buracos existentes entre particulas. Quanto mais ligante € adicionado,
maior a taxa de saturacdo (Figura 4), pois as distancias entre as particulas vao se reduzindo e

os aglomerados se consolidando, reduzindo a porosidade dos graos.
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O crescimento dos granulos depende da adesdo das particulas a partir do aumento da
saturacdo. Quando esta se aproxima de 100% e mais ligante é adicionado as particulas ficam

suspensas em uma fase liquida denominada de “over” granulagdo, que ¢ a formagdo de um

aglomerado com excesso de fase liqguida (RODRIGUES, 2012).
(a) Preenchimento %} @ @

de poros por adigao
de ligante

(b) Redugao dos
poros devido a
consolidagao

Pendular Funicular Capilar Gota
+ >
saturagio 100 % over

Figura 4 - Madificacdo das forcas e estruturas no crescimento granular. Fonte: Adaptado de Hapgood et al
(2006).

Estudos de Newitt e Conway-Jones (1958) notaram que a umidade maxima necessaria
para a granulacéo é em torno de 90% da umidade necessaria para saturar os granulos. Quando
0s espacos sdo preenchidos e o granulo entra no estado capilar, as forcas de interface (liquido-
ar) se transformam em forcas hidrostaticas de suc¢éo e entdo o granulo é mantido. No entanto,
Ennis et al (1991), apontaram que o estado capilar tem efeito principal apenas em sistemas
com pouca viscosidade. Em sistemas que utilizam ligantes com alta viscosidade, esta é o
parametro mais importante para a formacéo dos granulos.

Esses autores, para compreenderem o mecanismo de formacdo de granulos, fizeram
um estudo das forcas de colisdo entre duas particulas esféricas e perceberam que existe um
trabalho entre as forcas capilares e viscosas que afetam a aglomeracdo das particulas no
processo de colisdo.

Para compreender a relacdo entre a energia de colisdo e a energia da viscosidade, é
preciso entender o nimero de Stokes, Sty, (equacdo 2) que define a relacdo entre essas duas

energias.
)

Ro rV
st =P

v

Ou

Sendo:

- V a velocidade do granulo na coliséo;
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- pg a densidade do granulo;
- ro tamanho do granulo efetivo e

-u a viscosidade do fluido ligante.

E importante entender que o St,cresce com o crescimento do granulo ou quando a
viscosidade do ligante diminui. Para que haja formacdo de granulos, o nimero de Stokes

critico, St'y, deve ser maior que o nimero de colisGes efetivas.

(3)

Sendo que,
- e éo coeficiente de restituicdo das particulas;
- h é a espessura da camada do fluido ligante e
- ha é a rugosidade dos granulos.

A granulacdo pode ser definida de acordo com o nimero de Stokes quando comparado
o0 Stve o St*v, como mostra a figura 5.

O regime ndo inercial acontece quando St,<<St’,. Nessa situagéo, a probabilidade de
colisdo bem-sucedida entre as particulas é alta, levando a formacéo e crescimento de granulos.
O processo de coalescéncia aleatdria contribui para a granulagcdo. Existe nessa etapa uma
baixa umidade e os granulos alcancam rapido equilibrio de crescimento e uniformidade dos
granulos.

No regime inercial, St, ~St’y. A colisio bem-sucedida das particulas depende da
velocidade do granulo e hd um crescimento relativamente significativo em relacdo ao
tamanho inicial. Ndo ha sucesso entre todas as colisbes e o crescimento ocorre por
coalescéncia com particulas maiores, o que gera particulas finas e grossas. O regime em
camadas ocorre quando St,>>St"y e ndo existem colisGes entre as particulas que gerem
granulos. Quando ocorre esse tipo de regime, as particulas ricocheteiam, pois, a energia de
dissipagdo viscosa ndo é suficiente para absorver a energia elastica, o que separa as particulas.
O que ocasiona a formagdo de camadas, de acordo com Ennis et al (1991) é a baixa

viscosidade do ligante ou a alta velocidade de coliséo.



23

1. Particulas em curso
de colisao
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Figura 5 - Aglomeracdo de particulas explicada pelo nimero de Stokes. Fonte: Adaptado de Hapgood et al
(2006).

A utilizagdo de um ligante de alta viscosidade e baixa velocidade de colisdo das
particulas limita o crescimento dos granulos e o uso de um ligante de baixa tensdo viscosa e
alta velocidade de colisdo ira resultar em alto crescimento, pois ndo hd desagregacdo das
particulas.

O processo de producdo de granulacdo pode iniciar sem passar pelo regime néo
inercial quando séo utilizados pds muito finos, ou entdo, o processo de granulacdo pode
iniciar em um regime e finalizar em outro, dependendo da velocidade de colisdo, do tamanho
das particulas que estéo colidindo, e do fluido ligante. Em granula¢6es em tambores, utiliza-se
a Equacdo 4 para estimar a velocidade dos granulos dentro do processo

4)
wo=V R

Sendo:
- R o didametro do tambor;
- o a velocidade de rotacao e

- o0 uma constante numérica

O processo de granulagdo passa por um limite de crescimento dos granulos quando

deformacbes e quebras tornam-se constantes. E possivel quantificar esses acontecimentos
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através do nimero de Stokes de deformacdo e quebra, Steer,(equacdo 4)que é caracterizado

pela energia cinética de colisdo e pela energia pléstica absorvida.
(5)

;Jﬂf i
2r

&

Sty =

Sendo:

- Tp a tensdo de corte (dynamicyield stress) requerida para deformacéo e quebra do granulo.

Outras fontes que limitam o crescimento s&o a variagdo da viscosidade e a velocidade
de colisdo entre as particulas. Os tamanhos das particulas, na pratica, também
sédoconsiderados como fatores limitantes de crescimento, tendo em vista que as particulas
maiores tendem a quebrar com mais facilidade se comparadas aos granulos menores.

Isto ocorre porque, para uma dada forca de impacto, quanto maior for o tamanho do
granulo, maior sera 0 momento de forca, e, portanto, maior serd a tensao exercida num ponto
de falha da microestrutura. Além disto, quanto maior o aglomerado, maior a possibilidade de
falhas e imperfeicdes na estrutura nas quais o impacto pode se propagar, atingido toda a
estrutura, causando o rompimento das pontes do granulo (RODRIGUES, 2012, p. 17).

A limitacdo de crescimento por quebra dos aglomerados, segundo Van DenDries et al
(2003), influencia na homogenizacdo da amostra, pois a0 mesmo tempo que ocorre
crescimento, ocorre a quebra das particulas, gerando um produto com faixa de distribuicéo
granulométrica uniforme. A falta do processo de limitacdo deixard o produto final

heterogénio, o que ocasionara um produto diferente.

2.3.3 Coalescénciae Nucleacao

O processo de coalescéncia € a fusdo de duas particulas resulta em uma Unica particula
de tamanho maior. O nucleo de coalescéncia é o grau de granulacdo do sistema. Quando o
valor desse nucleo tende a zero ndo existe granulacdo e quando o valor tende ao infinito
ocorre granulacdo em forma de aglomerados.

Os estudos de Ouchiyana e Tanaka (1975) mostraram que ndo é possivel descrever
todo o nucleo de coalescéncia, pois hd uma caréncia de dados sobre as forcas envolvidas no
processo. Sabe-se que, quanto mais rapida a rotagdo do tambor, mais rapida serd a adeséo

entre as particulas, e a quantidade de fluido ligante e viscosidade interferem na taxa de
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granulagéo, sendo maior quantidade de fluido e maior viscosidade, maior taxa. (Adetayo et
al., 1993).

A coalescéncia entre as particulas tem maior probabilidade de acontecer quando as
particulas entram com mais facilidade em contato com o ligante. Dessa forma, a distribuicéo
do ligante dentro do tambor é fundamental para efetivar a coalescéncia. Sabe-se que 0
primeiro estagio do processo de granulacdo inicia-se aleatoriamente e pode ser definido como

uma constante.

(6)
ﬁrl,;] =k,
O crescimento das particulas durante a granulagéo pode ser calculado como:
Equacdo 7e 8
(7)
N _ ¢
?:31p{-ff] AJ
o (8)
»
r =exp { k, % )
]
Sendo:

- NO — Numero de particulas no inicio da granulacao;
- r0 — Tamanho médio das particulas no inicio da granulagao, em pum;
- r — Tamanho médio das particulas no tempo de granulagao t, em pum;
- t — Tempo de granulacdo (min).
Através da equacdo proposta por Adetayo et al. (1993), é possivel prever o tempo para

que cada estagio ocorra.

Bl 1<t
Hj.j - l,ﬁ:jl 1>, }

9)

Sendo:
(1
Ry a equacao 6;
ﬁfznz‘{‘-z {_1}.—1‘{} fj’:j]:—k,_. {Vf""}}
o {1.'j +v, -

- t — Tempo de granulagéo;
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- t1 — Tempo requerido para se equilibrar o tamanho granulométrico no regime néo inercial da
granulacéo.

A partir da coalescéncia ha crescimento dos grénulos, sendo a nucleagdo, o primeiro
estagio de crescimento, quando sdo formados pequenos nucleos. As particulas nessa etapa sao
mantidas pela tensdo superficial com a fase liquida e podem ser formadas por imersdo ou
distribuicdo, conforme figura 6. Na distribuicdo o ligante espalha-se no meio e cobre as
particulas. Na imerséao, o ligante é o centro do aglomerado e as particulas se juntam ao seu
redor. A vantagem da imersdo é que o tamanho dos nucleos pode ser controlado a partir do
tamanho das gotas do ligante. Outra informacdo conveniente é que o tamanho das gotas de
ligantes inseridas no tambor de granulacdo determinardo qual o tipo de nucleacdo serad
realizado. Se:

Gota de ligante > que particulas solidas = Imersao.
Gota de ligante < que particulas solidas = Distribuicéo.
(a) Mecanismo de Distribuicao
crescimento por
. dispersado OO O aglomeracao

‘0@ >0 ?

pgrtl'culas ligante
solidas

Aglomerado

tamanho e distribuicdo
granulomeétrica controlados pelo
mecanismo de crescimento

(b) Mecanismo de Imersao

imersdo

. —_—>

i Aglomerado
particulas

) ligante tamanho e distribuicao
solidas

granulométrica controlados
pelo igante

Figura 6 — Mecanismos de formacéo de particulas. Fonte: Rodrigues, 2012.

Apos a nucleacdo, ocorre a coalescéncia, quando as particulas se fundem e as forcas de
colisdo deformam os granulos plasticamente para aumentar superficie de contato e assim

garantindo a formacdo dos granulos.

2.3.4 Atrito e Quebra

Como ja visto existem fatores que influenciam e limitam o crescimento dos granulos,

sendo o atrito e a quebra um deles. Além disso, esses dois processos permitem a consolidagdo
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das particulas e melhora a homogeneidade dos granulos, bem como sua dureza. Antes de ser
conhecido como atrito e quebra, a moagem e as camadas eram 0s processos envolvidos no
crescimento das particulas nos tambores de granulacdes (CAPES e DANCKWERTS, 1965 e
SASTRY et al., 1977).

Um grénulo pode ter sua superficie rompida de diferentes formas, eroséo, abraséo,
fraturas, destruicdo, e tudo depende do material que esta sendo utilizado (elasticidade, dureza
e resisténcia). Uma particula compacta e resistente aguenta um forte impacto antes de se

despedacar, diferente de uma particula menos resistente e irregular.

2.4 — Crescimento em camadas e consolidacéo de graos

Os granulos podem ser formados a partir de aglomeracdes ou em camadas. Na tabela 4

é possivel ver os principais mecanismos de formacéo e formula¢ées comerciais.

Tabela 4 — Mecanismos de formacdo de formulagdes comerciais e durezas (IFDC). Fonte: Manual de Fertilizante

(1998)

. Principal Método de Dureza Tipica”
Fertilizante Granuindo Fnrmag:lijn de Griinulos' (fo rqaka;)
Fosfato Diamonio (DAP) Camada 34-49
Superfosfato Triplo (TSP) Camada 46-=81

10-30-10 Camada 50-55

10-20-20 Camada 48-52
Superfosfato Triplo (TSP)  Agglomeration of run-of-pile 24=-29
Superfosfato Simples (S5P) Agglomeration of run-of-pile 20-32
15-15-15 Aglomeracio 15-29

17-17-17 Aglomeracdo 20=30
[14-6-21-4 MgO Aglomeragio 20-=-40
12-19-9 Aglomeracio 25-30

A formacdo em camadas tem as particulas menores e a fase liquida depositadas em
camadas, em volta dos grdos de reciclo. E necesséario a presenca de nicleos de tamanhos
proprios, entre 1,5 a 3,5mm ou abaixo de 0,25mm. Os granulos de 1,5 a 3,5mm irdo formar
um novo nucleo, e as particulas de 0,25mm serdo utilizadas para uma nova camada (SINDEN,
2010). Em relacéo ao reciclo, para que ocorra crescimento em camadas, é preciso altas taxas,

e a aglomerac&o ira ocorrer quando essa taxa de reciclo for 2 vezes maior.
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O crescimento em camadas apresenta outra vantagem em relagdo a aglomeracdo, que é
a menor tendéncia para empedramento e a dureza dos produtos € maior como pode ser
observado na tabela 4.

A consolidacdo de gréos é a formacdo de uma particula densa e compacta a partir da

reducdo dos espagos vazios.

2.5 — Aguas Industriais da produgcéo de fertilizantes

Aguas industriais ou aguas de processo sdo aguas acidas de pH = 1,6 e elevado teor de
fosforo e flior, contaminadas durante as atividades em que participam nos varios processos de
producdo de acido fosforico e de fertilizantes como na lavagem dos gases, selagem ou
resfriamento de equipamentos, lavagem dos equipamentos do sistema, das telas dos filtros,
producdo de vacuo na concentracdo de acido fosforico e transporte do gesso para 0S
compartimentos de estocagem.

O excesso de agua do sistema é tratado em dois estagios, sendo no primeiro estagio
usado pd calcario para o tratamento e no segundo estdgio cal hidratada. Finalizado o
tratamento, o efluente € langado no rio (corpo receptor), proximo ao local de captacéo de agua
para o complexo industrial. E necessario que todo o processo obedeca aos padrdes legais de
lancamento.

Esse excesso de agua é denominado de efluente do processo de producdo de acido
fosférico, e o tratamento realizado objetiva corrigir o pH do efluente para neutralizar e reduzir

0S contaminantes.

2.5.1 Primeiro estagio de tratamento

Junto ao efluente que sera tratado é adicionada uma solucdo de calcario (p6 calcéario +
agua). Apos um periodo de residéncia no tanque de reacdo, com agitacdo continua, o efluente,
entdo parcialmente neutralizado, é enviado a lagoa de sedimentacdo priméaria para decantacao
dos sais insoluveis, compostos pelos elementos quimicos contaminantes do efluente. Nesta
fase o efluente é neutralizado parcialmente, saindo do pH de 1,6 para 3,3.

Sabe-se que o0 produto da reacdo entre acido e base é sempre sal e gua. No caso da
reacdo dos acidos contidos no efluente industrial com a solugéo de calcario é formado um sal
insoltvel. O sal formado € parte dos contaminantes e é retirado do efluente pelo processo de

decantacdo. O efluente que sobra possui menor quantidade de produtos quimicos.
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Principais reagfes que ocorrem no primeiro estagio do tratamento:

2 H3POy(&cido fosférico) + CaCOg(calcario) —Ca (H2PO,),fosfato monocalcico)
+H,0 (4gua) +CO21 (volatil)

H,SiFs(acidofluossilicico) +CaCOgs(calcario) —>CaSiFg(fluorsilicatodecélcio) +H,0
(agua) +CO21 (volatil)

H,SO4(acido sulfarico) + CaCOgs(calcario) ——CaSO,(sulfato de calcio) + H,O +
CO, T (volatil)

Observa-se que em todas as reacOes entre calcario e acido ha liberagdo de CO,. Essa
liberacdo provoca efervescéncia e grande formacdo de espuma. Logo, quanto maior acidez do
meio e mais calcario utilizado na reacdo, maior é a formacdo de CO..

O COzndo é um gas especificamente toxico. A sensacdo de mal-estar em um ambiente

com excesso de CO,deve-se a falta de oxigénio ao qual estamos acostumados.

2.5.2 Segundo estagio

O liquido sobrenadante do primeiro estagio é retomado e misturado com a suspensao
aquosa de cal (cal hidratada + 4gua) no tanque de reacdo do segundo estagio de tratamento,
com agitacdo continua, elevando o pH de 3,3 para faixa de 7,0 a 8,0. Nesta faixa, ocorrem as
reacdes do fosforo e do flior com o célcio que dao origem aos sais insoldveis, reduzindo 0s
contaminantes a niveis permissiveis para o descarte final do efluente limpido, ap6s nova
decantacdo dos salis.

Principais reacdes que ocorrem no segundo estagio do tratamento:

2 CaHPO4+ Ca (OH)2—> Ca3(P04)2 + 2 H20

CaSiF6+ 2 Ca (OH)2—— 3CaF2 + SiO2 +2 H20

Ca (HCO3)2 + Ca (OH)2—> 2 CaCO3 + 2H20



Tabela 5 - Caracteristicas do efluente da lagoa de recirculagéo
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CONTAMINANTE ANTES DO APOS O LIMITE
TRATAMENTO TRATAMENTO

Flaor (F) 2.000 ppm 0~ 8 ppm 10 ppm

Fosforo (P205) 4.000 ppm 20 ~50 ppm --

pH 1,6 7,0~85 6~9

2.5.3 Residuos do tratamento

Percebe-se que nas lagoas de sedimentacdo do primeiro e do segundo estagio, ocorre

decantagdo dos sais insollveis oriundos das reacfes. Estes sais sdo denominados de RLT I

(Residuo da Lagoa de Tratamento Priméario) e RLT Il (Residuo da Lagoa de Tratamento

Secundario). Séo sais insoluveis gerados no Primeiro e Segundo Estagio de Tratamento do

Efluente Industrial (A&gua de processo), e sdo estocados como residuos.

Periodicamente estes residuos sdo dragados para prolongar a vida util das lagoas,

secados naturalmente e armazenados.

O residuol é rico em fésforo.O residuo 2 é chamado de Fosfato Decantado, & um

produto rico em fosforo, licenciado no Ministério da Agricultura para aplicacdo direta no solo

como corretivo agricola.
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1. Descricao dos Experimentos

Para iniciar cada dia de experimento, era necessario pesar o residuo 1 e residuo 2
assim como o reciclo em quantidades suficientes para todas as granulagdes desejadas. Da
mesma forma, a solucdo de agua é&cida era feita, em uma quantidade suficiente para todas as
granulagcdes programadas.

Os experimentos foram realizados em bateladas, com simulacdo das zonas de mistura
e reacdo no granulador através da previsdo do tempo de escoamento do produto em cada zona.
Quando todas as matérias primas foram inseridas no tambor, o inversor foi ligado e iniciou a
contagem do tempo, sendo 10% do tempo total para a mistura de materiais e o restante
utilizado para a segunda etapa do processo. Nessa segunda etapa foram adicionados liquidos
no sistema. Depois da adicdo de liquido o tempo de granulacdo era marcado, permitindo
simular as zonas ja mencionadas de um granulador real.

Depois o inversor era desligado e o0 experimento estava pronto. Em seguida
descarregava-se totalmente o tambor e 0 material era levado para uma bancada para secagem
superficial, e ap0s era secado em estufa. Ja seco, o material era quarteado. Em cada parte, foi
realizado um procedimento.

Na figura 7 € possivel ver em um desenho esquematico as principais etapas do

experimento.

RESIDUO 1 + RESIDUO 2

{

: GRANULADOR <: H20 PARA CONTROLE DE pH

O QUARTEAMENTO PRODUTO
#7+48

J

Figura 7 — Esquema geral mostrando as etapas principais dos experimentos
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A primeira parte foi separada e realizada analise granulométrica. A segunda parte foi
armazenada para contra amostra. Uma terceira era separada uma quantidade de material nas
malhas #7 e #8 e 50g eram pesadas e depois separadas para analise de dureza no outro dia. A
quarta parte era armazenada para analise de teores.

3.1.1 Planejamento dos experimentos

Para realizar o experimento, foi escolhido o Planejamento Composto Central
Ortogonal devido ao numero de niveis em que se deseja avaliar, com alfa (+ «) igual a
1,28719, este fornecido pelo software. Além disso, foi adicionado uma réplica no ponto
central, em um total de 16 experimentos.

No planejamento experimental foram estudadas a influéncia de 03 variaveis (k=3),
com 3 fatores (A=pH de granulacdo; B=tempo de granulacdo; C=umidade de granulacdo), e 5
niveis, por meio de um planejamento de composto central com uma réplica no ponto central e
o valor de a definido pela ortogonalidade da matriz de variancia de 1,28719.

A matriz adimensional dos experimentos do planejamento € mostrada na Figura 8 e as
respectivas conversdes de variaveis adimensionais para dimensionais sao mostradas na Tabela
6.

Standard |27(3) central composite, nc=8 ns=6 n0=2 Runs=16 [Spreadsheet1)
Run A B | C

1 | -1.UUUUU_ -1.00000 -1,00000
2 -1.00000" -1,00000 1,00000
3 -1.00000 1,00000 -1,00000
4 -1.00000 1,00000 1,00000
5 1.00000 -1,00000 -1,00000
6 1.00000 -1,00000 1,00000
7 1.00000 1,00000 -1,00000
8 1.00000 1,00000 1,00000
g -1.28719  0,00000 0,00000
10 1.28719  0,00000 0,00000
11 0.00000 -1,28719 0,00000
12 0.00000 1,28719 0,00000
13 0.00000 0,00000 -1,28719
14 0.00000 0,00000 1,28719
15 (C) 0.00000 0,00000 0,00000
16 (C) 0.00000 0,00000 0,00000

Figura 8 — Matriz de Experimentos do Planejamento 01 adimensional codificada construida através da técnica do

Planejamento Composto Central, com 03 varidveis independentes e 01 réplica no centro.



33

A tabela de experimento exibe as defini¢cOes de fatores para cada ensaio experimental
utilizando nomes de fatores e niveis codificados. Por exemplo, no primeiro ensaio, 0 Ao B e

0 C estdo no nivel -1. Com 3 fatores, o experimento tem 16 ensaios. O worksheet exibe 0s

nomes dos fatores e os niveis ndo codificados.

Tabela 6 — Variaveis a serem analisadas no teste de granulagao

Variaveis

pH
TEMPO (min.)

UMIDADE (%)

4,425623

9,574377

3

9

4,425623

~N | O NiNe]

9,574377

Tabela 7 - Matriz de planejamento Statistica.

Experimento pH Tempo Umidade
(min.) )
1 5,000000 | 4 5,000000
2 5,000000 | 4 9,000000
3 5,000000 |8 5,000000
4 5,000000 |8 9,000000
5 9,000000 | 4 5,000000
6 9,000000 | 4 9,000000
7 9,000000 |8 5,000000
8 9,000000 |8 9,000000
9 4,425623 | 6 7,000000
10 9,574377 |6 7,000000
11 7,000000| 3 7,000000
12 7,00000019 7,000000
13 7,000000| 6 4,425623
14 7,000000| 6 9,574377
15 7,000000| 6 7,000000
16 7,000000| 6 7,000000
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3.1.2 — Tambor Granulador

O tambor utilizado para as granulagdes foi um tipo tambor rotativo de propileno (PP),
com revestimento interno de borracha natural — diametro de 350mm e 250mm de
comprimento. O anel de retencdo do tambor tem 120mm de altura, construido para possibilitar
a colocacdo de matéria prima e retirada do produto final, avaliacdo visual do produto,
instalacdo e retirada para limpeza e manutencgéo do bico spray de agua.

3.1.3 — Residuo 1 e Residuo 2

Os dois residuos utilizados no experimento foram cedidos da pilha de estocagem da
Mosaic Fertilizantes da unidade de Uberaba-MG. Os residuos foram caracterizados quanto a

contaminantes e teores.

3.1.4 — Reciclo

O reciclo utilizado na granulacdo foi preparado antes de todos os experimentos. O
reciclo foi caracterizado e utilizada a mesma distribuicdo granulométrica em cada um dos

planejamentos, de forma a manter esta caracteristica constante em todos 0s experimentos.

3.1.5 Andlises Fisicas e Quimicas

As andlises dos contaminantes e teores foi realizada utilizando espectrometro de
fluorescéncia de Raio X, turbidimetria, método gravimétrico para analises quimicas e
absorcdo atdmica.

Para as analises de durezas eram utilizados 30 granulos e realizada analise estatistica
dos resultados, para obtengdo da média, aonde os “out lyers” eram descartados. As analises
granulométricas foram realizadas utilizando-se peneiras da marca GranUtest, calibradas a

cada 6 meses.

3.1.6 — Técnicas de Otimizacao

Os resultados do Planejamento foram otimizados utilizando-se o Método da

Programacgdo Quadrética Sequencial (SQR). Foram realizados estudos de caso com diferentes
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restricdes nas respostas de dureza e eficiéncia de granulacdo, com a finalidade de encontrar as
melhores condicGes de processo que maximizassem estas respostas (dentro dos valores
desejados) com as condi¢des de processo mais vidveis para isto.

Otimizar um produto é garantir solugdes 6timas para o sistema em geral através
algoritmos numéricos. A partir desse processo é possivel:

- Reduzir custos de operagao

- Melhorar técnicas

- Minimizar ou maximizar determinada caracteristicas

- Gerar condicdes para atender diferentes necessidades.

Umas técnicas muito eficientes de otimizacdo é a programacdo quadratica sequencial,
que é bastante utilizada na resolucéo de problemas nao lineares, baseado em gradientes. Essa
técnica SQR aproxima um problema n&o linear em um problema de programagao quadratica.
Na busca pela solucdo 6tima do processo, sdo calculadas as derivadas da Fungdo Objetiva
(FO) e dos vinculos e restrigdes.

A equacdo que representa o problema no método SQR ¢é dada por:

(10)
minf(x)
Que esté sujeita as seguintes condicdes:
(11)
h(x) =0
(12)
g(x)<0

A resolucdo pelo Método SQR ¢ dada em cada passo através de uma aproximacéo. O
problema ndo linear (f(x)) é substituido por uma aproximacdo quadratica e as restricdes nao
lineares h(x) e g(x) substituidas por aproximacdes lineares. Dessa forma, gera-se um problema
de interacdo quadratica (QP) representado por:

(13)

min V7’ f(x* }a’+%d"H{_ﬁ,¢f?;f )yd
h(x*)+V h(x*)d=0

g()+Vig(x*)d <0

3.2 Dados do granulador de bancada



Tabela 8 - Dados do granulador:

D - Diametro, m

L - Comprimento, m
Relagdo L/D

S - Inclinagéo, °

N - Rotacéo, rpm

Q - Vazao de gases, m3/h
Ms - Vazdo de sélidos, kg/h
Densidade, kg/m3

Motor, HP

0,35
0,25
2,7
1,72
7,6
21000
110000
1000
200

Critérios usados em granuladores:

e Rotacdo
Recomendacdo TVA: 30% da rotacdo critica
Recomendac0es Fisions: 40% da rotacgéo critica

Célculo da rotacéo critica N

423
JD

Ne

Nc — Rotag&o critica = 24,4 rpm
N — Rotacdo atual = 7,6 rpm
% rotacao critica = 31% > MUITO BAIXA

e Tempo de Residéncia

o 02127 % L
SXNxD
Recomendacdo TVA:2-4 min

Caélculo do tempo de residéncia:
tr calculado = 2,5min> MEDIO

e Superficie de granulacao

(14)

(15)
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Recomendagdo TVA: 1 — 2 ft?/t/h de throughput ou 0,10 — 0,20 m?/t/h
Sup. Gran. Calc. = 0,69 m?/t/h > MUITO ALTA

Fluxo de massa

Recomendagdo TVA: 3 — 5 t/h/ft? area secional

Fluxo massa calc.= 1,45 t/h/ft>> BAIXO

e Throughput
1 Base Superficie Especifica

Para Sup. gran. De 0,41 m2/t/h (maximo recomendado) >throughput = 377 t/h
2 Base Percentual de Enchimento
Recomendacdo TVA: 30%

% de enchimento calc.: 8,0% > MUITO BAIXA
Para % de enchimento de 25% (recomendado) >throughput =411 t/h
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Tabela 9 - Caracterizacdo do Residuo 1

PARAMETROS RESIDUO 1
P,Os TOTAL 10,40%
P,0Os CNA + H,O  5,00%
UMIDADE 8%
DENSIDADE TAL

E QUAL 1,010g/ml
CaO 31,40%

S04 1,50%

SiO, 2,00%
FLUOR 5,00%

Tabela 10 - Caracterizacdo do Residuo 2

PARAMETROS RESIDUO 2
P,Os TOTAL 21,76%
P,Os CNA + H.0 19,40%
UMIDADE 22,4%
DENSIDADE TAL E

QUAL 1,050g/ml
CaO 24,57%
S04 5,16%

SiO; 19,36%
FLUOR 1,12%
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Tabela 11 -Respostas de dureza e eficiéncia de granulagdo dos 16 experimentos

Eficiéncia de
Experimento  pH Ter-npo midade Ll Granulacao
(min.) (%) (kaf) %)
1 5 4 5 0,95 8
2 5 4 9 0,45 9
3 ) 8 5 1,45 20
4 5 8 9 0,50 14
) 9 4 5 0,85 7
6 9 4 9 0,70 9
7 9 8 5 0,90 15
8 9 8 9 0,30 14
9 4,42562 |6 7 1,80 30
10 9,57438 |6 7 1,10 18
11 7 3 7 0,90 12
12 7 9 7 0,80 10
13 7 6 4,425623 (0,70 28
14 7 6 9,574377 0,95 13
15 7 6 7 0,85 32
16 7 6 7 0,80 34

Tabela 12 -Resultado da analise quimica do produto final

PARAMETROS PRODUTO FINAL

P,0Os TOTAL 12,00%
P,0s CNA + H,0 5,40%
UMIDADE 2,25%
CaO 51,10%

Ca total 36,50%
SO4 4,64%

Si0; 5,93%
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Figura 9 — (1) Residuo 1 a esquerda e residuo 2 a direita. (2) Da esquerda para direita, o Gltimo é o
material adequado onde foi encontrado o ponto para iniciar os testes de granulacdo, apds ajustar todo o
conjunto do granulador, rotacdo, angulo de granulador e bico spray de adicéo de liquidos

Figura 11— Produto nas peneiras #8 e #9

4.1 Eficiéncia de Granulagéo

7
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A eficiéncia em uma granulagdo é considerada uma das caracteristicas mais

importantes, se ndo for a mais importante. Em uma planta industrial ela definird a carga

circulante, a dimensdo dos equipamentos rotativos, transportadores de correias, peneiras € 0

gasto energético dos equipamentos e das operagdes de secagem.
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O ideal seria utilizar menos reciclo possivel, contudo a relagéo da carga circulante pela
producdo da planta ndo pode ser muito baixa, visto que o reciclo é o responsavel pelo
fornecimento das “sementes”, ou seja, pequenos granulos com nucleo formado, que ajuda na
granulacdo e também na variabilidade da distribuicdo granulométrica inicial, que aumenta a
possibilidade de “encaixamento” das particulas, gerando graos mais incorporados.

A resposta eficiéncia granulométrica foi avaliada como a massa das particulas
resultantes da granulacdo de tamanho -#7 até +#9, pela massa total produzida na granulacéo.

Tempo e pH versus Eficiéncia
Eficiéncia Granulométrica % = -110,294+27,6341*x+15,5425"%y-2,1399"x"x-0,125"x"y-1,1243
Ny

“xk@s\?wma oA

LO =N
oo

HOCEN

[N
(=N

Figura 12— Gréfico tempo de granulagéo e ph na eficiéncia

Avaliando a Figura 13, onde é ilustrada a superficie de resposta da influéncia do
Tempo de Granulagdo e do pH na eficiéncia de granulagdo, verifica-se que, o tempo de
granulacdo apresentou comportamento nao linear, onde, em tempos baixos, houve tendéncia
de formacao de finos, enquanto que, em tempos altos, a tendéncia foi de formacéo de grossos,
em ambos os casos, reduzindo a eficiéncia de granulacao.

Em tempos intermediarios houve as melhores condi¢bes de eficiéncia. Isto ocorre
porque, maiores tempos de granulagdo propiciam ndo s6 o crescimento demasiado dos
granulos de reciclo, como também, o crescimento de novos granulos. O tempo de granulag&o,

reduz a quantidade de poros dos gréos, devido a compactacdo, com isto, a umidade interna,
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migra para a superficie, gerando fase liquida suficiente para dar continuidade a crescimento

dos granulos, e consequentemente, aumentando a quantidade de grossos formados, reduzindo
a eficiéncia de granulagao.

Umidade e tempo na eficiéncia

Eficiéncia Granulométrica % = -144,1257+24,0939*x+29,5924*y-1,6606"x*x-0,3125*x*y
-2,1937*y*y

Q,wa\oa.\fa\z\w.ﬁz\

LO=aN
oo

BOUEN

oo

Figura 13 - Grafico umidade e tempo de granulagdo na eficiéncia

Na observacdo da granulacdo é possivel verificar que a Fase Liquida tem bastante
influéncia na tendéncia de formacdo de grossos (over granulacdo). Observa-se que quanto
maior a Fase Liquida utilizada na granulacdo, maior a facilidade de granular, e menor a

eficiéncia de granulacdo encontrada, devido a tendéncia de formacdo de grossos, ou seja,
“over granulagao”.

4.2 Dureza

As medidas de dureza entre os granulos de uma mesma granulacdo resultaram em
valores de dureza bastante diferentes, levando a desvios padrdes grandes quando se analisa 0s

30 granulos, e estes desvios tendem a ser maiores quanto maior for a média simples da dureza
das amostras.
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Observa-se que as maiores durezas foram encontradas com as menores Fases Liquidas
de granulagdo. Esta observacdo é valida, visto que a % de enchimento do granulador é
constante, as menores durezas ocorrem com as maiores fases liquida de granulacdo. Este
resultado é coerente e esperado, pois, quanto mais cheio estiver o granulador dentro das
limitacGes de projeto, maiores sdo as chances de ocorréncias de colisdes efetivas, maior o
contato, rolamento, atrito e quebra entre particulas, propiciando que haja quebra e formacbes
consecutivas, com atrito entre as superficies dos granulos, que promovem uma espécie de
“lixamento” do anel externo, polindo-0 e reduzindo as tortuosidades de superficie.

Um granulador cheio, dentro da limitacdo de projeto, com alta fase liquida, ocorre a
granulacdo com maior facilidade porem aumenta a tendéncia de formacao de grossos “over

granulacao”, com menor dureza no granulo.

Tempo e umidade na dureza
Dureza = -3,4031+0,6272*x+0,8415*y-0,0357*x*x-0,0281*x*y-0,054*y*y
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Figura 14 - Gréfico tempo de granulagdo e umidade na dureza

Fases Liquidas maiores facilitam a granulacdo até certo ponto, que se ultrapassado
pode causar excesso de grossos. Quanto maior também a quantidade de agua utilizada para
granular, maior serd a dificuldade de secagem, podendo assim comprometer a resisténcia

fisica dos graos.
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Newitt e Papadopoulos (1959), estudaram que a secagem rapida, contribui para a
retirada da &gua entre as particulas, cristalizando os sais solGveis em emaranhados, dando
maior dureza aos granulos. J& na secagem mais lenta, de acordo com o0s autores. Ja na
secagem mais lenta, o tempo de solidificacdo dos cristais seria maior, pois a 4gua evapora
também lentamente. Nessa forma, ha a formacdo de cristais mais quebradigos, com
distribuicdo heterogénea, pois ha maior concentragdo quanto mais proximo da superficie,
devido a difusdo lenta dos sais do interior até a parte mais externa dos graos.

Com o aumento do tempo de granulacdo, a tendéncia foi o0 aumento da dureza dos
grdos. Porém, existe um ponto 6timo onde, a partir deste tempo, a dureza tendeu levemente a
diminuir. Como as analises de dureza foram realizadas sempre com um mesmo tamanho de
grdos (- #7 +#8), provavelmente, o aumento do tempo de granulagcdo melhora a consolidagéo
e gera particulas mais coesas, algumas ja vindas do reciclo e apenas recobertas, com menos
poros, até um determinado ponto, onde estas particulas passam do tamanho avaliado, e novas
particulas, recem-formadas, com menores tempo de consolidacdo e maturacdo sdo o produto

da granulacédo (ou seja, com tamanho - #7 +#8) e, com isto, a dureza diminui.

Tempo de granulacédo e pH na dureza
Dureza = 1,2182+0,5119*x-0,4827*y-0,0261*x*x-0,0281*x*y+0,0418*y*y
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Figura 15 - Grafico tempo de granulacdo e ph na dureza
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5. CONCLUSOES

As variaveis estudadas mostraram ter grande influéncia na distribuicdo granulométrica
das particulas e caracteristicas dos granulos formados, como resisténcia fisica e mecanismo de
crescimento. Os resultados foram satisfatérios considerando a otimizacdo do processo de
granulacdo a fim de conseguir granular o residuo com menor custo de operacao. Altas fases
liquidas utilizadas no processo geraram granulos com baixa resisténcia fisica.

No caso de formula¢Bes altamente solGveis, o aumento da fase liquida solubilizara
cada vez mais sais, que, quando se cristalizam, formam pontes rigidas unindo as particulas e
promovendo a elas maiores durezas. No caso do residuo granulado, a solubilidade é limitada e
a secagem passa a ser uma operacdo muito relevante no que diz respeito a resisténcia fisica
dos granulos. Altas umidades residuais levardo a granulados com menores resisténcia fisica.

No quesito eficiéncia de granulacdo, dentro das faixas de fase liquida estudadas, fase
liguida muito baixas geraram excesso de formacao de finos, enquanto que, fase liquida muito
alta levaram a excesso de grossos ou até mesmo a formacao de pasta. O que indica que, a fase
liquida facilita a granulacédo e € uma das principais variaveis para o controle do processo de
granulacdo e caracteristicas dos produtos granulados.

O tempo de granulacdo aumenta a consolidacdo dos granulos, muitas das vezes, se
existe sobra de fase liquida, ou se ocorre a consolidacdo em presenca de finos, o crescimento
da particula pode continuar a acontecer, podendo levar a melhora da sua resisténcia fisica, ou
aglomeracgdes subsequentes e crescimentos em camadas que comprometam a eficiéncia de
granulacdo, devido ao excesso de formacao de grossos.

Quanto a resisténcia fisica, a tendéncia é que o aumento do reciclo aumente a dureza
dos granulos, visto que, os grdos de reciclo ja foram pré-formados, e secos, e, quando passam
novamente pelo circuito, ja estdo mais consolidados, e, dependendo do seu tamanho, ira
crescer por camada, ou aglomeracgdo, e durante a secagem, tera maiores condicdes de resultar
em particulas com baixa umidade, visto que a etapa da difusdo ndo serd tdo dominante na
secagem. Em relacdo a acidez, quanto maior (dentro da faixa estudada), maior a taxa de
formacdo, com isto, a taxa de compactacdo do granulo aumenta, resultando em menores

espacos intra-particula e durezas maiores.

5.1 Sugestdes para Trabalhos Futuros

Com as melhores condigdes experimentais encontradas neste trabalho, sugere-se:
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Avaliar a influéncia da temperatura na granulagdo em tambor;

Testar aditivos ligantes para aumento de dureza dos granulos;

Testar outros pardmetros de controle como para aumentar a eficiéncia de granulagéo e
resisténcia dos gréos ao mesmo tempo;

Avaliar a influéncia de reciclo na eficiéncia de granulacéo e seu impacto na dureza dos

granulos.
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