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RESUMO - A cristalizagdo € reconhecida como a mais antiga operacao da Engenharia
Quimica sendo realizada em equipamentos denominados cristalizadores. Tal processo
consiste na transferéncia de moléculas de um soluto dissolvido em uma fase liquida para
uma fase solida por meio de dois passos: nucleacdo e crescimento do cristal. Com a
finalidade de obter condi¢cdes que maximizem a producdo de sacarose, otimizando
processo operacional, este trabalho apresenta um estudo sobre a cristalizagdo de
sacarose em um cristalizador de leito vibrado em fase densa, no qual avaliou-se a
influéncia das varidveis de processo: supersaturagdo, intensidade de agitacao do meio e
tempo de cristalizacdo, mantendo-se a quantidade de sementes inoculadas constante.
Assim, solucdes de sacarose foram preparadas com produto comercial na temperatura
de 85°C e, posteriormente, resfriadas até 70°C em um cristalizador batelada para obter o
grau de supersaturacdo desejado. Apds o periodo de cristalizacdo, os cristais foram
separados da solucdo, pesados e quantificados para que se possa avaliar a produtividade
alcancada. Apds anélise verificou-se que das trés varidveis, supersaturacao € a que mais
influencia no processo.
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INTRODUCAO

A utilizagdo de produtos em forma
cristalina na inddstria e até mesmo na vida
didria do consumidor € de grande importancia.
A sacarose, conhecida comumente como
acicar, € um produto cristalino muito
importante nas industrias alimenticias, de
bebidas e na industria farmacéutica.

Na induastria farmacéutica, a sacarose €
utilizada como agente flavorizante, com o
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objetivo de deixar o remédio com sabor mais
agraddvel, obtendo maior aceitacio do
medicamento para criangas. Na industria
alimenticia e de bebidas ¢é utilizado como
agente de sabor para adocicar e diminuir a
acidlez em  variados produtos, como
refrigerantes, sucos, biscoitos, balas, entre
outros. E também vendido em suas diferentes
formas comerciais como acucar cristal,
mascavo e refinado.
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A sacarose € um dissacarideo, ou seja,
um carboidrato formado da unido de dois
monossacarideos, no caso glicose e frutose,
produzido pela planta ao realizar fotossintese.
A ligacdo ocorre entre o carbono C1 da glicose
e o carbono C2 da frutose, como indica a
Figura 1.
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Figura 1 — Formacio da sacarose.

Esse  processo é chamado de
condensacao, que € a uniao de dois compostos
com a perda de uma molécula de dgua.

A férmula quimica da sacarose ¢
C12H2,04;, Seu ponto de fusdo varia de 458,15-
459,15 K e a caramelizacdio ocorre em
temperaturas proximas a 473,15 K (Perry,
1984).

A cristalizagdo € uma técnica utilizada
para separacdo e purificacdo de espécies
quimicas. O valor econdmico, beneficio social
e sofisticacdo tecnoldgica dos produtos
cristalinos e do processo de cristalizagao estdo
crescendo, principalmente nos setores de alto
valor agregado do mercado global (Jones,
2002).

Além de ser um dos melhores e mais
baratos métodos de producdo de sélidos puros
a partir de solucdes impuras, a cristalizacdao
tem vdarias outras vantagens, como fornecer
um produto final com muitas propriedades
desejaveis dos cristais, podendo citar facil
manuseio € estocagem e boa aparéncia
(Mullin, 2001).

O processo, em termos de Engenharia
Quimica, baseia-se na transferéncia de massa e
calor e depende da dinamica do fluido e da
particula. Para a cristalizacdo ocorrer,

condicdes  termodinamicas sdo  geradas,
fazendo com que a solugdo atinja o estado de
supersaturagdo, que, juntamente com O
movimento de agitacdo do cristalizador,
permitem aproximar as moléculas, e assim
possibilitando que se agrupem, formando
cristais com alta pureza. Esta é a primeira
etapa do processo de cristalizagdo, a chamada
nucleacdo, que € a associacdo aleatéria do
soluto, ocorrendo devido ao movimento
desordenado da solu¢dao (Morais, 2007).

A nucleacdo ocorre em duas partes,
nucleacdo primdria e secunddria. A priméria
pode ser homogénea ou heterogénea.

Nucleacio primaria

Ocorre quando hd sobressaturagdo na
solucdo. Por ser um estado muito instavel e,
juntamente com a agitacdo do cristalizador,
possibilitam a aproximacao e choque entre as
moléculas, permitindo a formacdo do nicleo
cristalino, sendo verificada quando os cristais
se formam no volume da solucdo. A nucleagdo
primdria homogénea ocorre espontaneamente,
j4 a heterogénea € induzida por substancias
interferentes e  rugosidade  superficial
(Teixeira, 2011).

Nucleacao secundaria

Uma vez formados os primeiros cristais,
estes aumentardo e originardo novos nucleos,
que, através de choques entre si ou com a
parede do cristalizador, formardo novos
cristais. Para que o processo ocorra mais
rapidamente, podem ser adicionadas sementes
de sacarose no cristalizador, que devem ser
refinadas, moidas e peneiradas.

A segunda etapa do processo de
cristalizacdo é o crescimento dos cristais, que
ocorre quando o nucleo estdvel é criado na
solucdo apdés a nucleacdo. Ao atingir o
tamanho critico determinado, o cristal comeca
a crescer, e este dura enquanto houver a
sobressaturacdo (Mendonga, 2008).

A cristalizacdo é um procedimento de
difusdo e integracdo, que se altera com o efeito
das superficies sdlidas na qual ocorre
(Teixeira, 2011). O processo depende
principalmente da transferéncia de massa e da
integracdo superficial.

A pureza dos cristais depende de
fatores como temperatura, intensidade de



agitacdo, técnicas de lavagem e filtracio ou
centrifugacdo (Nyvlt et al., 2001). O processo
de cristalizagdo tem como forca motriz a
supersaturagdo, que € a condi¢do principal do
processo.

O objetivo do trabalho consiste em
analisar as varidveis de processo na
cristalizacdo da sacarose, as quais sdo:
supersaturacdo do meio, intensidade de
agitacdo e tempo de operacao.

MATERIAL E METODOS

As Figuras 2 e 3 apresentam os
equipamentos utilizados neste estudo. Esta
unidade encontra-se montada no Laboratério
de Cristalizacdo da Universidade Federal de
Uberlandia.

Figura 2 — Unidade de cristalizacao.

Os equipamentos mostrados na Figura 2
sdo: 1 — cristalizador; 2 — banho
termostatizado; 3 — motor elétrico; 4 — inversor
de freqiiéncia; 5 — indicador de temperatura da
solucdo no interior do cristalizador.

O cristalizador utilizado neste estudo
possui formato tronco-cOnico com secio
conica de angulacdo de 65° com a horizontal, €
encamisado, e foi fabricado usando ago
inoxidéavel. A vedacdo inferior do equipamento
foi realizada por uma membrana flexivel feita
de Dborracha sintética, prépria para o
processamento de alimentos.

Figura 3 — Detalhes do sistema de vibracao.

Na Figura 3, tem-se: 6 — excéntrico e 7 —
eixo vibratério. Estes sdo responsdveis pela
transmissdo da energia mecanica para o leito,
gerando assim o movimento oscilatério, sendo
a intensidade deste movimento uma das
varidveis analisadas neste estudo. A energia
transmitida ao leito € gerada pelo motor de
corrente alternada (3), marca WEG de 0,75
CV.

A Figura 4 mostra a parte interna do
cristalizador e o sistema de agitacdo do tipo
pratos perfurados. Todas as medidas do
cristalizador estdo reportadas em Malagoni
(2010).

Figura 4 — Agitador.

Planejamento de Experimentos

Um planejamento do tipo composto
central constituido de 17 experimentos foi
montado, possibilitando assim o estudo da
influéncia das varidveis do processo de
cristalizacdo. As varidveis estudadas foram:
grau de supersaturacdo, intensidade de
agitacdo do meio e tempo de operagdo, sendo a
resposta a produtividade de cristais. A
produtividade € representada na Equacgdo 1.

y(%)=(m" —1].100 (1)
m

s




sendo y(%) a produtividade em termos
percentuais, m,. a massa de cristais obtida ao
final do processo de cristalizacdo (g) e m; a
massa de sementes (g) inoculadas no
cristalizador no inicio do processo de
cristalizacdo.

A Tabela 1 apresenta a matriz do
planejamento composto central (PCC) onde os
valores reais das varidveis foram reportados.

Tabela 1 — Matriz do PCC.

Exp. S r t (min)
1 1,05 0,433 41° 45~
2 1,17 0,433 41° 45~
3 1,05 1,093 41° 457
4 1,17 1,093 41° 45~
5 1,05 0,433 108’ 26”
6 1,17 0,433 108’ 26”
7 1,05 1,093 108’ 26”
8 1,17 1,093 108° 26
9 1,02 0,763 75
10 1,20 0,763 75
11 1,11 0,333 75
12 1,11 1,193 75
13 1,11 0,763 30
14 1,11 0,763 120
15 1,11 0,763 75
16 1,11 0,763 75
17 1,11 0,763 75

A Equagdo 2 mostra como se determina
o grau de supersaturacao.

S=— 2)

Sendo S o grau de supersaturagdo, C a
concentracdo do sistema na temperatura de
operagao e C'a concentracdo de saturacdo na
temperatura  do sistema, ambas as
concentracoes em Kg/Kg de dgua.

A Equacdo 3 mostra como se determina
o nimero adimensional de vibracao.

3)

Onde A e @ sdo respectivamente, a
amplitude de vibracdo (m) e a frequéncia
angular de vibracdo (1.s™) do agente excitador

externo que promove a vibragdo no leito, e g

representa a aceleracdo da gravidade no local.
A Equagdo 4 mostra como ¢€

determinado o valor da frequéncia angular.

O=V.— “)

Onde v representa a velocidade do
excéntrico fornecida pelo tacometro digital
(Shimpo, modelo DT-205B).

Procedimento Experimental

Sacarose comercial, da marca Caeté, foi
usada para preparar solucdes de sacarose
conforme o planejamento proposto. A solugdo
foi preparada em banho-maria. Os dados de
solubilidade de sacarose em dgua foram
retirados de Oetterer (2006).

Ao término do preparo da solucdo, uma
amostra de 280 mL foi transferida para o
cristalizador batelada que foi previamente
montado e ajustado para o experimento, isto &,
temperatura de saturacdo e  agitacdo
especificos ao experimento.

Apés a transferéncia da solugdo para o
cristalizador, o aparelho foi vedado e entdo a
temperatura de operacdo foi ajustada em
343,15K, temperatura mantida durante todo
processo batelada de cristalizagao.

Com a estabilizacdo da temperatura do
meio, 12 gramas de cristais de sacarose foram
adicionadas a solu¢do no interior do
cristalizador. Esses cristais atuaram como
sementes no processo de cristalizagao.

Decorrido o tempo de operacdo, os
cristais foram separados da solugdo através de
uma peneira Tyler 24 (0.707 mm), e lavados
com solugdo alcodlica nas concentracdes de
75% (1* lavagem) e 96% (2* lavagem). Por
fim, os cristais foram deixados por 48 h em
uma estufa para secagem e o processo finaliza
com a quantificacdo dos cristais.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos para produtividade
em cada experimento sao visualizados na
Figura 5.
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Figura 5 — Produtividade por experimento.

Através dos resultados obtidos, nota-se a
direta relacdo entre produtividade e
supersaturacdo da solu¢do. O experimento
nimero 10 € o que melhor exemplifica esta
relacdo, no qual foi utilizado maior grau de
supersaturacdo com tempo de operacdo
intermedidrio e alcancou-se a melhor resposta.

No segundo, quarto, sexto e oitavo
experimentos a média de produtividade
alcancada foi de 131,05%, um valor
consideravelmente superior ao de 101,16%
que corresponde a média geral. A maior
supersaturacdo ¢ do experimento 10, seguida
pelos valores dos experimentos 2, 4, 6 e 8, o
que mostra grande influéncia desta varidvel em
funcdo da produtividade, pois obteve-se
maiores respostas.

Nos ensaios de cristalizacdo realizados
neste trabalho as varidveis tempo de operagao
e intensidade de agitacdo proporcionaram
valores de produtividade que ndo demonstram
uma relagdo direta entre seu aumento € uma
melhor resposta, ndo podendo assim ser
constatada uma relacdo semelhante a
encontrada para a varidvel supersaturacao.

Podemos visualizar tais relacdes nas
Tabelas 2, 3 e 4, onde foram apresentadas as
respostas obtidas em testes nos quais foram
mantidas constantes duas das varidveis e a
terceira foi alterada. Tal constatacdo foi
analisada em pares de testes apresentados nas
tabelas em mesma cor. Na Tabela 2, fixou-se a
supersaturacdo e a intensidade de agitacdo
variando somente o tempo de operagdo.
Podemos notar que o aumento do tempo nao
necessariamente acarreta na maximizacdo da
resposta produtividade.

Tabela 2: Fixacao da supersaturacao e
agitacao variando o tempo de operacaio.

Exp. S r t (min) P (%)
1 1,05 | 0433 | 41’45 | 111,57
5 1,05 | 0,433 | 108 26” | 139,38
3 1,05 | 1,093 | 41’ 45” 70,25
7 1,05 | 1,093 | 108’ 26” | 40,88
13 1,11 | 0,763 30 121,05
14 1,11 | 0,763 120 101,91

Na Tabela 3, as varidveis supersaturacio
e tempo de operacdo foram mantidas
constantes, havendo apenas mudangca da
intensidade de agitacdo. Também se observou
que o aumento da intensidade de agitacdo do
meio de cristalizacdo ndo necessariamente
acarreta na maximizacao da produtividade.

Tabela 3: Fixacao do tempo e
supersaturacao variando a intensidade de

agitacao.

Exp. S r t(min) | P (%)
1 1,05 | 0,433 | 41°45” | 111,57
3 1,05 | 1,093 | 41° 457 | 70,25
2 1,17 | 0,433 | 41° 457 | 138,97
4 1,17 | 1,093 | 41° 457 | 141,56
11 1,11 | 0,333 75 99,96
12 1,11 | 1,193 75 99,61

Ja na Tabela 4, podemos perceber que o
aumento da supersaturagdo acarreta em uma
maior produtividade dos cristais de sacarose.

Tabela 4: Fixacao do tempo e agitacao
variando a supersaturacao.

Exp.| S r t(min) | P (%)
1 1,05 | 0,433 | 41°45” | 111,57
2 1,17 | 0,433 | 41’45 | 138,97
3 1,05 | 1,093 | 41’45~ 70,25
4 1,17 | 1,093 | 41’45 | 141,56
7 1,05 | 1,093 | 108 26” | 40,88
8 1,17 | 1,093 | 108’ 26" | 132,17
9 1,02 | 0,763 75 78,23
10 | 1,20 | 0,763 75 173,51

CONCLUSAO

No planejamento composto central, os
experimentos que possuem altos valores de
supersaturagdo e valores intermedidrios para as



outras varidveis, foram os que alcancaram
maiores valores de produtividade.

Relacionando 0s valores de
produtividade alcancados com as varidveis do
planejamento, conclui-se que a supersaturacio
€ a varidvel que mais influencia na
maximizacdo da produtividade de cristais de
sacarose, ndo sendo possivel constatar a
significancia das outras varidveis.

Em trabalhos futuros a andlise do
tamanho do cristal através do diametro médio
de Sauter serd realizada no intuito de obter-se
maior precisdo na andlise da influéncia das
varidveis no processo de cristalizacdo da
sacarose.

NOMENCLATURA

A: Amplitude de vibracio (m)

C: Concentragdo do sistema na
temperatura de operacdo (Kg/Kg de dgua)

CV: Cavalo vapor

C": Concentracio de saturaco na
temperatura do sistema (Kg/Kg de dgua)

g: aceleracdo da gravidade (m/s?)

h: hora

K: grau Kelvin

Kg: kilograma

m: metro

min: minutos

mL: mililitro

mm: milimetro

m,: massa de cristais (gramas)

m,. massa de sementres (gramas)

S: adimensional de supersaturcao

s: segundo

t: tempo (min)

Y(%):

°C: grau Celsius

I': adimensional de vibracao

v : velocidade do excéntrico

@: frequéncia angular de vibracdo (1.s™)

%: percentagem
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