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RESUMO - A cristalizacdo € um processo crucial na producdo industrial de
sacarose, sendo também uma das mais antigas operacdes da Engenharia Quimica.
Essa operacdo é realizada em cristalizadores, sendo definida como a transferéncia
de moléculas de um soluto dissolvido em uma fase liquida para uma fase sélida. O
objetivo deste trabalho consiste em comparar a granulometria da sacarose
produzida em laboratorio, através de um cristalizador batelada com agitacdo do
tipo pratos perfurados, com a sacarose comercialmente vendida. Para isso foi feito
peneiramento do aclcar comercial (Caeté®) com peneiras de tamanho Tyler 12 a
28 e foi obtido um diametro médio de Sauter de 0,408mm. Para a determinacao do
didmetro dos cristais produzidos em laboratério, foi realizado um planejamento
com 17 experimentos e foi obtida a melhor condicdo dessa operacdo. Nesta
condigdo, foram realizados trés experimentos para posterior determinagdo dos
didmetros médios de Sauter. O didmetro médio desses cristais demonstrou-se
maior quando comparado com o resultado obtido com sacarose comercial. Os
resultados sugerem que processos como estocagem e transporte podem afetar no
tamanho médio dos cristais comercialmente vendidos, fazendo com que estes
figuem menores. O sistema de agitacdo tipo pratos perfurados também favoreceu
a diminuicdo da camada limite do cristal favorecendo a passagem do soluto e
crescimento do cristal.

1. INTRODUCAO

Atualmente, o Brasil é o maior exportador de acucar, sendo detentor de 50% da
exportacdo mundial conforme Unica (2013). No pais, a cana-de-acUcar (Saccharum spp.) é
cultivada desde o século XVI e apresenta atualmente um forte papel na economia brasileira.
Existem variedades bem diferentes das pioneiras plantadas naquela época, pois, por terem
sido alteradas geneticamente, as atuais possuem teores menores de fibra e maiores de agucar
(Caputo et al., 2007).

O processo de cristalizacdo € uma importante etapa na producao de sacarose comercial,
tal operacéo unitaria vem sendo estudada por diversos pesquisadores da area como Rodrigues
et al. (2003), Malagoni (2010) e Teixeira et al. (2012). A cristalizacdo é considerada um
método de baixo custo na producdo de solidos puros a partir de solu¢Bes impuras, possui
vantagem de fornecer um produto de bom manuseio, facil armazenamento e boa aparéncia
(Mullin, 2001).

A cristalizacdo se desenvolve por dois mecanismos bésicos, sendo o primeiro a
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separacdo de fase, ou geracdo de novos cristais, tal etapa é comumente chamada de nucleacéo,
ja a segunda etapa é denominada crescimento do cristal (Myerson, 2002). O objetivo deste
trabalho € comparar a granulometria do aglcar comercial com o produto obtido em um
cristalizador batelada com agitacdo do tipo pratos perfurados, uma vez que o tamanho dos
grdos varia com o0s métodos e variaveis envolvidas no processo.

2. MATERIAL E METODOS

A anélise granulométrica dos cristais de sacarose produzidos comercialmente foi
realizada através de peneiramento do mesmo. Para o estudo da granulometria de sacarose
produzida em laboratério foi preparado um Planejamento Composto Central (PCC)
constituido de 17 experimentos, com o auxilio do software Statistica, versdo 7.1, através do
qual foi determinada a condi¢do otimizada de producdo de sacarose, para posterior analise
granulométrica dos cristais obtidos através desta condicdo.

2.1. Peneiramento de sacarose comercial

Para o peneiramento do produto comercial (Caeté®), foram utilizados peneiras
circulares com aberturas de Tyler 12, 14, 16, 20, 24 e 28 e um agitador de peneiras (marca
Retsch, modelo AS 200). As peneiras foram previamente limpas, secas e pesadas e, em
sequéncia, acopladas ao agitador. A montagem estabelecida obedeceu a ordem decrescente de
abertura, com a peneira de maior abertura (Tyler 12) na parte superior. A Figura 1 mostra o
agitador de peneiras utilizado (A) e parte das peneiras utilizadas (B) nesta etapa.

Figura 1 — Equipamentos utilizadss no peneiramento de sacarose comercial.
Sacarose comercial foi adicionada ao conjunto e 0 processo de peneiramento teve

duracdo de 20 minutos com amplitude de vibracdo de 1,5 mm. ApOGs o encerramento do
processo, as peneiras foram pesadas e determinou-se assim o didmetro médio de Sauter do
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produto comercial. O didmetro médio de Sauter (Dy) relaciona a fragdo massica retida (AX;)
com o didmetro médio da porc¢éo retida (D;) em mm, como mostra a Equacéo 1.

B, =— (1)
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A fracdo massica retida (Ax;) tem seu valor determinado através da Equacdo 2, onde o
termo m; refere-se & massa de cristais retida (g) em uma determinada peneira i, e p representa
0 nimero de unidades de peneiras.

AX = 2)

O didmetro médio do cristal retido em uma determinada peneira (D;) foi calculado
através da Equacdo 3, onde D, € o didmetro de peneira imediatamente superior (mm) e D.
representa o diametro (mm) de peneira onde os cristais foram retidos.
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2.2. Unidade Experimental

A unidade experimental utilizada nos experimentos encontra-se no Laboratério de
Cristalizacdo da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia. A
Figura 2 mostra os equipamentos utilizados.

Figura 2 — Equipamentos utilizados nos experimentos de cristalizag&o.
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Os equipamentos enumerados na Figura 2 sdo: 1 — Cristalizador; 2 — Banho
termostatizado; 3 — Motor elétrico; 4 — Inversor de frequéncia; 5 — Indicador de temperatura;
6 — Excéntrico; e 7 — Eixo vibratdrio. O eixo vibratério e o excéntrico foram responsaveis
pela transmissdo da energia mecénica para o leito, gerando um movimento oscilatério. O
motor elétrico, de marca WEG com 0,75 CV de poténcia foi responsavel por transmitir ao
leito a energia geradora deste movimento.

A Figura 3 apresenta o interior do cristalizador, cujo formato € do tipo tronco-cénico
com angulacéo de 65° com a horizontal, encamisado e fabricado em ago inoxidavel. O sistema
de agitacdo do cristalizador é a partir de pratos perfurados.

Figura 3 — Interior do cristalizador utilizado nos experimentos.

O sistema mostrado na Figura 3 é constituido por dois pratos perfurados, uma presilha
e uma membrana de vedacao, todos separados por anéis de aluminio. A membrana de vedacao
presente na parte inferior do cristalizador é feita de borracha sintética propria para o
processamento de alimentos. Entre a presilha e o prato de maior diametro ha um anel de
14 mm. Entre os pratos perfurados de maior e menor didmetro had um espacamento
proporcionado por um anel de 19 mm. E entre o prato de menor diametro e a membrana de
vedagéo o espacamento é também de 14 mm, proporcionado por um anel de aluminio. Outras
medidas e especifica¢des séo descritas em Malagoni (2010).

2.3 Experimentos de Cristalizacéo

O procedimento experimental adotado nos experimentos e também posteriormente na
condigdo otimizada, foi realizado da seguinte forma: Foi realizada a montagem e ajuste de
velocidade através do inversor de frequéncia e do tacémetro digital (Shimpo, DT — 205 B)
para a velocidade de acordo com o planejamento. A solugdo foi preparada em banho
termostatizado (Tecnal, Modelo TE 184) a temperatura de 358,5K, os dados de solubilidade
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de sacarose em agua foram retirados de Oetterer (2006). Apds a dissolucdo, coletaram-se
280 mL da solucdo e esta foi transferida para o cristalizador j& previamente montado,
aquecido e com agitacdo acionada.

Apos a transferéncia, o cristalizador foi vedado com uma tampa de acrilico e parafusado
afim de ndo permitir variacbes no interior do equipamento. Com a estabilizacdo da
temperatura em 343,15 K, foram inoculadas 12 g de sementes de agUcar, estas, selecionadas
pelo material comercial retido na peneira de Tyler 20, ap6s 0 peneiramento. Previamente a
inoculacdo das sementes, estas foram lavadas com uma solugdo saturada de sacarose a
298,15 K, e apos a introducdo das sementes o tempo de operacdo comecou a ser marcado.

Apbs o periodo de cristalizacdo, a solucdo foi despejada na peneira Tyler 24
previamente aquecida em estufa (Medicate, modelo MD 1.3) a uma temperatura de 333,15K,
separando os cristais da mistura.

A medida que os cristais foram despejados na peneira, foram borrifadas as solucGes de
etanol 75% v/v e 96% v/v. As solugdes de etanol foram utilizadas para fazer a lavagem dos
cristais de sacarose, separando-os da solucao, e evitando assim posterior empedramento. Esta
etapa foi realizada, conforme Pereira (1997). Apos a lavagem, os cristais foram colocados em
vasilhames de aluminio anteriormente forrados com papel toalha e encaminhados a estufa,
onde permaneceram por 48 h na temperatura de 333,15 K. Ap6s todo o processo de secagem
seguiu-se com a quantificacdo do produto obtido na cristalizacdo através do peneiramento. O
procedimento adotado no peneiramento é 0 mesmo realizado com sacarose comercial.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O planejamento e os resultados obtidos nos experimentos de cristalizacdo foram
analisados através do software Statistica, versdo 7.1. Os resultados do peneiramento de
sacarose comercial sdo apresentados na Tabela 3.1.

Tabela 1 — Resultados obtidos no peneiramento de sacarose comercial (Caeté®)

Peneiramento |5St (mm)
1 0,795
2 0,770
3 0,819
4 0,808

O valor médio de tamanho obtido para sacarose comercial peneirada foi de 0,798mm.
Salienta-se que em nenhum peneiramento foi considerado o material retido no fundo do
conjunto de peneiras.

A Figura 4 mostra o material comercial utilizado no trabalho e os cristais obtidos
experimentalmente.
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Figura 4 —

(A) Material comercial utilizado; (B) Cristais obtidos experimentalmente.

Os resultados obtidos nos 17 experimentos para a resposta didmetro de Sauter podem
ser visualizados na Figura 5.
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Figura 5 — Resultados obtidos para a resposta diametro de Sauter nos experimentos.

Em média, o tamanho do cristal alcangado nos experimentos foi de 1,186 mm e o desvio
padrdo obtido de 0,186 mm. Nota-se que para o experimento nimero 10, o valor encontrado é
consideravelmente superior comparado ao valor obtido nas demais corridas, neste
experimento foi utilizado o maior valor para a varidvel supersaturacdo e valores
intermediarios para intensidade de agitacdo e tempo de operagdo. O menor valor obtido
experimentalmente refere-se ao experimento 5, no qual baixos valores de supersaturacéo e
intensidade de agitacdo foram ajustados e operado um valor acima da média para a variavel
tempo de cristalizacéo.

Na Figura 6, visualiza-se os resultados obtidos para a resposta produtividade.
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Figura 6 — Resultados obtidos experimentalmente para a resposta produtividade.

O valor médio de produtividade obtido foi de 109,18%, observaram-se melhores
respostas para os experimentos 2, 4 e 10, nos quais tiveram em comum altos valores para a
varidvel supersaturacdo. De acordo com o tratamento estatistico, a condicdo operacional que
maximiza a produtividade obtida e o tamanho médio do cristal foi de +1,353 para
supersaturacdo da solucéo, -0,731 para intensidade de agitacdo do meio e +0,217 para tempo
de operacéo.

Nestas condic¢Oes foram realizados testes em triplicada, a fim de se verificar a exatidao
do modelo proposto. Os testes apresentaram em média diametro médio de Sauter de 1,374mm
e produtividade média de 159,21%. O modelo previu que para esta condi¢do otimizada uma
resposta de tamanho médio de 1,467mm com produtividade de 162,64%, demonstrando assim
que os resultados obtidos correspondem ao esperado e sdo consideravelmente em média
maiores do que encontrados comercialmente.

4. CONCLUSAO

Neste trabalho, verificou-se a maior influéncia da variavel supersaturacdo comparada
com as demais para as respostas de produtividade e tamanho do cristal, tal fato justifica-se
pelos melhores resultados na utilizacdo do valor maximo desta variavel e pela comprovagédo
via condicdo otimizada.

Nota-se também a diferenca significativa de tamanho entre os cristais produzidos com o
produto comercial. Tal diferenca sugere que a intensidade de agitacdo utilizada favoreceu a
transferéncia de massa de sacarose pela diminui¢cdo da camada limite em torno do cristal e ndo
ocasionou choque e quebra dos cristais durante o processo de cristalizacdo. Também foi
considerada nesta comparagdo, a forma que a sacarose comercial € armazenada, pois no
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empilhamento de sacarias proporciona quebra dos mesmos diminuindo assim sua
granulometria.
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