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Introdução 
A cristalização é um dos processos mais empregados 

em nível industrial para a separação e purificação de 
produtos cristalinos. A compreensão e controle dos 
mecanismos envolvidos no processo de cristalização 
(nucleação e crescimento dos cristais) são 
fundamentais para o desenvolvimento, análise e 
controle do processo. 

Para avaliar o início da cristalização do ácido adípico 
em água fez-se uma comparação entre os métodos de 
fluxo de calor, análise de imagens, intensidade 
luminosa e turbidimetria através de um planejamento 
fatorial do tipo 23. 

O ácido adípico foi utilizado como modelo pois não 
possui polimorfo e suas curvas de solubilidade  são 
encontradas na literatura. 

Resultados e Discussão 
A determinação da taxa de nucleação foi feita através 

de uma solução aquosa de ácido adípico a 5% 
resfriada numa taxa de 1ºC/min com velocidade de 
agitação de 400rpm.  

Para avaliar o início da cristalização um dos métodos 
utilizados foi o de análise de imagens através do 
software Master View desenvolvido pelo grupo. 

 
 

 
 

 
 
Figura 1: Monitoramento do início da cristalização do ácido 
adípico  pelo método de análise de imagens. 

A Figura 2 mostra o início da cristalização por todos 
os métodos. A diferença entre a temperatura do início 
da cristalização determinada pelo método 
turbidimétrico é maior em relação aos outros métodos. 
Tal fato pode estar correlacionado diretamente com o 
tamanho das partículas e a concentração do meio no 
início da cristalização. 

 
 
 
 
 
 

 
 
Figura 2: Curvas de intensidade luminosa, turbidez , análise de 
imagens, Fluxo de Calor 

Na Tabela 1, são mostrados os resultados 
obtidos no planejamento fatorial da determinação da 
largura da zona metaestável.  
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Tabela1: Resultados dos experimentos realizados no 
planejamento fatorial para a determinação  da largura da zona 
metaestável. 

A partir da análise do teste-t e teste-F, no nível de 
confiança de 95%, apenas taxa de resfriamento e 
concentração foram consideradas significativas.  

A Figura 3 mostra que, quando são considerados 
os intervalos dos efeitos, o fluxo de calor, análise de 
imagens e espalhamento de luz são equivalentes.  
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Figura 3: Amplitude dos efeitos determinados para a taxa de 
resfriamento através do planejamento fatorial. 

Conclusões 
O método calorimétrico consegue visualizar a 

cristalização antes dos demais. 
Apesar de o método turbidimétrico ser menos 

sensível para detectar o início da cristalização, o 
mesmo junto com fluxo de calor consegue monitorar 
todo o processo de cristalização, enquanto os métodos 
de análise de imagem e intensidade luminosa a 180ºC 
não são capazes de monitorar todo o processo. 

Variação no sinal de RGB, Intensidade luminosa, Turbidez, Fluxo de 
calor

0

50

100

150

200

250

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

tempo relativo (s)

RG
B,

 In
te
ns

id
ad

e 
lu

m
in

os
a 

(lu
x)
, T

ur
bi

de
z 
(%

)

-20

0

20

40

60

80

100

Fl
ux

o 
de

 c
al
or

Intensidade 
luminosa
t = 922 ± 5s Tr = 33,6ºC

RGB
t = 919 ± 5s Tr = 33,7ºC

Turbidez
t = 950 ± 5s Tr = 33,4ºC

Fluxo de Calor
t = 916 ± 5s Tr = 34ºC 

Agradecimentos 
Petrobras, Finep. 

1 NÝLVT, J.; Hostomsky, J.; Giulietti, M. Cristalização, São Paulo, 
IPT/UFSCar, 2001. 

mailto:cajaiba@iq.ufrj.br

