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RESUMO - A cristalizacdo a partir de solucbes € importante industrialmente pela variedade de
materiais comercializados na forma cristalina. Na cristalizacdo, as moléculas séo levadas a formar
cristais através da aproximacdo e agrupamento das estruturas organizadas, resultando em produtos
pouco contaminados e muito puros. A lactose cristalina possui alto valor agregado, tendo grande
importancia nas industrias alimenticia e farmacéutica. Pode ser encontrada nas formasa—hidratada e
-anidra, que diferem nas posicdes relativas do hidrogénio e do grupo hidroxila. A supersaturacéo €
a forca motriz do processo de cristalizacdo, sendo obtida quando na solugdo esta presente uma
quantidade de soluto superior a quantidade de saturacdo. Solugcdes supersaturadas sao instaveis,
possibilitando a inducdo da cristalizacdo através da adicdo de sementes, minusculos corpos solidos.
A vibracdo mecéanica auxilia no transporte de soluto, influenciando na distribuicdo do tamanho dos
cristais, na pureza e aspecto final do produto. As variaveis do processo — grau de supersaturacéo,
adimensional de vibracdo e tempo de cristalizacdo — foram estudadas através de um planejamento
composto central. Todo o processo foi realizado a 50 °C e com elevada populacdo de sementes (fase
densa). Os resultados de tamanho das particulas foram avaliados para obtencdo do ponto 6timo do
processo de cristalizacao.
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INTRODUCAO estrutura molecular, foi estabelecida no inicio

do século 20. A partir desta base, ao longo dos

Durante o século 18, a lactose se tornou anos, 0 conhecimento das caracteristicas e

uma commodity comercial. A base do utilidades deste acucar foi desenvolvido, de
conhecimento atual de lactose, especialmente acordo com Ganzle et al.(2008).

em relacdo a sua composicdo quimica e
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Segundo Brito (2007), a lactose € um pé
branco, cristalino, solivel em agua, insoltvel
em alcool e éter, que se encontra
principalmente no leite, em pequenas
quantidades nos vegetais e ocasionalmente na
urina das mulheres nos periodos de gravidez e
de lactacdo. O seu poder dulcificante é fraco:
apenas 10%, comparando-o com o do agUcar.
Seu nome quimico € 4-O-B-D-galacto-
piranosil-a-D-glucopiranose ou pode também
ser identificado como 4-(B-D-galacto-sido)-D-
glucose. A lactose tem, sobretudo, interesse
como alimento (preparagdo de leites
melhorados, farinhas, etc.), servindo também
na preparacdo de alguns medicamentos e de
meios de cultura.

A lactose é fabricada principalmente
pelo processo de cristalizagdo do soro de leite
na industria de laticinios. A possibilidade de
crescimento de cristais puros com uma
distribuicdo de tamanho controlada fez da
cristalizacgdo uma das mais importantes
técnicas de purificacdo e separacdo nas
industrias de alimentos, particularmente nas
industrias de acucar e laticinios (Vu et al.,
2006).

Segundo Nickerson (1974), a
cristalizacdo no seu conceito mais basico é um
processo de duas etapas envolvendo a
nucleacdo e crescimento do ndcleo a um
macro-tamanho.

De acordo com Finzer e Martins (2011),
0 processo de cristalizacdo pode ser dividido
em trés etapas. A primeira fase deste
fendbmeno é a geracdo da forca motriz,
conhecida como supersaturacdo, obtida pela
evaporacdo do solvente ou resfriamento do
sistema. A segunda etapa do processo de
cristalizacdo é a nucleacdo. Esta pode ocorrer
de forma ocasional, resultado da associacdo
aleatoria de moléculas de soluto em razdo do
movimento cadtico da solucdo. O crescimento
dos cristais € a ultima etapa do processo de
cristalizacéo.

O estudo da vibracdo estd relacionado
com 0s movimentos oscilatdrios de corpos e as
forcas associadas a eles e qualquer corpo que
possua massa e elasticidade é capaz de vibrar.
Na natureza existem dois tipos de vibragéo:
natural, que ocorre quando um sistema oscila
sob a acdo de suas proprias forgas, ou seja,
sem a atuacdo de forcas externas, e a forgada.

O sistema sob vibracdo natural vibra em uma
de suas frequéncias naturais, as quais, S0
propriedades de um sistema dinamico,
estabelecido pela sua distribuicdo de massa e
tenacidade. Ja a vibragdo forcada exige uma
excitacdo, provocada por forgas externas, que
levam o sistema a vibrar na mesma frequéncia
da excitacdo. O movimento oscilatério pode se
comportar de duas formas: regularmente,
como o0 péndulo de um relégio, ou
irregularmente, como em um terremoto
(Thomson e Dahleh, 1998).

Sendo assim, o presente trabalho tem
como objetivo analisar o processo de
cristalizagéo da lactose sob diferentes graus de
supersaturacdo, intensidade de agitacdo e
tempo de operacdo para encontrar um ponto
Otimo deste processo.

MATERIAL E METODOS

Preparo das sementes

As sementes utilizadas no processo de
cristalizagdo foram produzidas de acordo com
0 seguinte procedimento: primeiramente,
foram diluidos 54,2 g de lactose em 100 g de
agua destilada, quantidades pesadas em uma
balanca analitica (Gehaka AG-200) de
precisdo + 0,0001 g; em seguida, aqueceu-se a
solucdo a 57 °C no banho termostatizado
(TECNAL, TE - 184) até a dissolucdo
completa da lactose; entdo, resfriou-se a
solucdo sob agitacdo branda no agitador
magnético (IKA, Ultra-Flat Lab Disc 100-240)
a 7 °C na geladeira (Electrolux, Prosddcimo
Double D44) por um periodo de 24 horas; apés
isso, filtrou-se a solu¢do no funil de Buchner
(CHIAROTTI MAUA, 03-90); finalmente,
peneirou-se as sementes obtidas utilizando
peneiras da marca Bertel entre Tyler 200
(abertura de 0,075 mm) e Tyler
500(0,025mm). O vibrador de peneiras
utilizado para a realizacdo do peneiramento é
da marca Produtest, modelo 2023. As
sementes obtidas apresentaram diametro de
Sauter de 6,6x10°+5,8x10°m.



Aparato de cristalizagéo

O aparato utilizado durante 0s processos
de cristalizagdo, conforme mostrado na Figura
1, é composto por um cristalizador (A) de
formato tronco-cOnico, encamisado, de aco
inoxidavel, vedado na parte inferior por uma
membrana de borracha sintética flexivel,
contendo um agitador (B) com dois discos
perfurados no seu interior, um motor de
corrente alternada (C), que gera energia
transmitida ao leito pela haste oscilatoria (D) e
pelo excéntrico (E), um banho termostatizado
(F) utilizado para controlar a temperatura no
cristalizador, um inversor de frequéncia (G)
conectado ao motor para controlar a rotagdo do
excéntrico e um termopar calibrado inserido
no cristalizador conectado a um indicador de
temperatura(H).
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Figura 1 — Equipamento utilizado na
cristalizacéo.

Dados experimentais
Os valores de grau de supersaturagéo,

adimensional de vibracdo e tempo de operacao
estdo correlacionados nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 1- Variaveis codificadas.

Tabela 2 — Variaveis codificadas utilizadas em
cada experimento.

Experimento S r t
1 -1 -1 -1
2 -1 -1 1
3 -1 1 -1
4 -1 1 1
5 1 -1 -1
6 1 -1 1
7 1 1 -1
8 1 1 1
9 -1,414 0 0
10 1,414 0 0
11 0 -1,414 0
12 0 1,414 0
13 0 0 -1,414
14 0 0 1,414
15 0 0 0
16 0 0 0
17 0 0 0
18 0 0 0

Cod./Var. S r t
-1,414 1,14 0,54 0,80
-1 1,25 0,62 1,00
0 1,51 0,80 1,50
1 1,77 0,98 2,00
1,414 1,88 1,05 2,20

Procedimento de cristalizacéo

Preparo da solugéo: Para a realiza¢éo do
processo de cristalizacdo, foi preparada uma
solucdo saturada, cujo nivel de supersaturacao
estd na Tabela 2. Para o preparo da solucdo,
foi utilizada lactose monohidratada comercial
(Granulac 200) da marca MEGGLE.

Uma amostra de 280 mL dessa solucao
foi colocada no cristalizador a 74°C, e o
sistema foi submetido a resfriamento, até
atingir a temperatura de 50°C, temperatura de
operacdo reportada em Shi et al.(2006).

Ajuste do adimensional de vibragdo:
Apo6s o processo ter alcancado o equilibrio
térmico, foi ajustada a frequéncia angular de
vibracdo (w) de acordo com a Equacéo 1.
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em que w é dado em s™ e v, a velocidade do
excéntrico medida pelo tacometro digital
(Shimpo, DT 205B), dada em rpm. A relacdo
entre a frequéncia angular de vibragdo (w) e 0
adimensional de vibracdo (I') € dada pela



Equacdo 2, conforme mostrado por Pakowski
et al. (1984).
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em que A é a amplitude de vibracdo, 4,85x10°
*m, e g, a aceleracdo da gravidade, 9,807 m.s™

Semeadura: Ap6s o ajuste da vibracdo,
ocorreu a semeadura, em que 5x102kg das
sementes pré-preparadas foram adicionadas a
solucéo.

Tempo de operacdo: O tempo de
operacao de cada experimento esta relacionado
na Tabela 2. Passado este tempo, a solucdo é
filtrada.

Filtracdo: A solugéo final foi filtrada a
vacuo utilizando-se uma bomba de vacuo
(Quimis, 355 B2), um funil de Bichner
(CHIAROTTI MAUA, 03-90) e um filtro
quantitativo com poros de 14 um. Em seguida,
foi utilizado alcool etilico absoluto P.A.
(Cinética, grau minimo 99,5°GL), para retirar
agua dos cristais filtrados.

Secagem: Seguindo a filtracdo, os
cristais foram colocados em uma estufa
(Medicate, MD 1.3), por 12 horas a 60°C para
remocdo da umidade.

Andlise do tamanho dos cristais obtidos:
Para a analise do didmetro de Sauter dos
cristais obtidos a partir do processo de
cristalizacdo, os mesmos foram submetidos a
uma andlise via Malvern MasterSizer 2000,
em que o fluido dispersante do sistema
particulado foi o etanol.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados de tamanho dos cristais
obtidos estdo apresentados na Tabela 3, que
relaciona os valores reais das variaveis S, T e t
ao diametro médio obtido por experimento.

Através  dos  resultados  obtidos,
percebeu-se que nos experimentos 6 e 10 o0s
diametros apresentados foram maiores que nos
demais. Sendo assim, é notavel que melhores
respostas foram obtidas para altos graus de
supersaturacdo (S), taxas de agitacdo moderadas
(T"), e tempo de cristalizacdo préximo a 1,5 h.

Tabela 3 — Resultados de tamanho dos cristais
obtidos para cada experimento.

D, x10°

Experimento | S r [t(h
(m)

1,25]0,62|1,00] 6,780

1,25|0,62|2,00| 6,031

1,250,981 1,00 5,598

1,250,981 200| 6,120

1,7710,62|1,00| 6,823

1,7710,62|2,00| 8,138

1,7710,98|100| 6,871

1,7710,98| 2,00 | 6,221

1,1410,80150| 6,204

1,8810,80|150| 8,248

151[0541150| 6,360

151[105|150] 7,063

151080080 | 6,132

151080220 | 5,985

151[{0,80|150| 6,908

151080150 | 6,210

151080150 | 7,108
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151080150 | 6,004

Outro fato notavel é que em alguns
experimentos, os diametros dos cristais de
lactose obtidos através da cristalizacdo foram
menores que o0s diametros das sementes
utilizadas no processo.

CONCLUSAO

Observou-se que 0S experimentos nos
quais o nivel de supersaturacdo foi baixo, os
didmetros dos cristais de lactose obtidos
através do processo de cristalizacdo foram
insatisfatérios. Além disso, nota-se que para
altas taxas de vibracdo, os cristais tambem
apresentaram reducdo no tamanho em relacao
ao tamanho das sementes, o que ndo ¢€
desejado em algumas finalidades deste
produto. Quanto a variavel tempo, ndo hd uma
regularidade notavel neste sentido.

Desta forma, é possivel concluir que os
melhores valores para as variaveis sao altos
graus de supersaturacdo, baixas ou moderadas
taxas de vibracdio e tempo de
aproximadamente 1,5 h, que foi o tempo
médio observado nos melhores resultados
obtidos.



NOMENCLATURA

Diametro médio de Sauter (m)

O

Nivel de supersaturacéo [-]
Adimensional de vibracéo [-]

Tempo de operacdo [h]
Frequéncia angular de vibracdo [s™]

S
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