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Introducao |

A cristalizacéo é um dos processos mais empregados
em nivel industrial para a separacéo e purificacdo de
produtos cristalinos. A compreensdo e controle dos
mecanismos envolvidos no processo de cristalizacdo
(nucleacdo e crescimento dos cristais) sé&o
fundamentais para o desenvolvimento, andlise e
controle do processo.

Para avaliar o inicio da cristalizagdo do acido adipico
em agua fez-se uma comparagao entre os métodos de
fluxo de calor, andlise de imagens, intensidade
luminosa e turbidimetria através de um planejamento
fatorial do tipo 2°.

O écido adipico foi utilizado como modelo pois ndo
possui polimorfo e suas curvas de solubilidade s&o
encontradas na literatura.

Resultados e Discussao |

A determinacao da taxa de nucleacéo foi feita através
de uma solugdo aquosa de &acido adipico a 5%
resfriada numa taxa de 1°C/min com velocidade de
agitacdo de 400rpm.

Para avaliar o inicio da cristalizacdo um dos métodos
utilizados foi o de analise de imagens através do
software Master View desenvolvido pelo grupo.

o

Figura 1: Monitoramento do inicio da cristalizagdo do acido
adipico pelo método de andlise de imagens.

A Figura 2 mostra o inicio da cristaliza¢é@o por todos
0s métodos. A diferenca entre a temperatura do inicio
da cristalizagcdo determinada  pelo método
turbidimétrico € maior em relacdo aos outros métodos.
Tal fato pode estar correlacionado diretamente com o
tamanho das particulas e a concentragdo do meio no
inicio da cristalizacéo.

Variag&o no sinal de RGB, Intensidade luminosa, Turbidez, Fluxo de
calor
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Figura 2: Curvas de intensidade luminosa, turbidez , andlise de
imagens, Fluxo de Calor
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Na Tabela 1, sdo mostrados os resultados
obtidos no planejamento fatorial da determinacao da
largura da zona metaestavel.

Exp. Taxade Concentragto | Velocidade w m w wm
resfriamento de agitagto (Fluxo de (RGB) | (Turbidez) | (Espahamento
(rpm) ador) deluz)
(°C/min) (Yumdssica) [§] (] 4] 0
1 01 5 200 6,2 61 65 62
2 10 5 200 142 128 143 129
3 01 18 200 27 27 28 28
10 18 200 65 6,2 73 67
5 01 5 400 70 6,3 67 6,6
6 10 5 400 93 96 99 96
7 01 18 400 22 21 23 23
8 10 18 400 42 41 44 28
Tabelal: Resultados dos experimentos realizados no

planejamento fatorial para a determinagdo da largura da zona
metaestavel.

A partir da analise do teste-t e teste-F, no nivel de
confianca de 95%, apenas taxa de resfriamento e
concentracéo foram consideradas significativas.

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

Conclusoes

O método calorimétrico consegue visualizar a
cristalizagéo antes dos demais.

Apesar de o método turbidimétrico ser menos
sensivel para detectar o inicio da cristalizagdo, o
mesmo junto com fluxo de calor consegue monitorar
todo o processo de cristalizagdo, enquanto os métodos
de analise de imagem e intensidade luminosa a 180°C
nao sédo capazes de monitorar todo 0 processo.
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