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1. INTRODUÇÃO

CRISTALIZAÇÃO NA INTERFACE LÍQUIDO - AR

Interação entre 
NaCl e Almbumina a 
partir de transições 

de fases
(YAKHNO, 2014)

Propriedades 
interfaciais na 

cristalização de 
NaCl e Na2SO4

(SHAHIDZADEH et 
al., 2008)

Cristais piramidais 
de NaCl na ISS

(FONTANA et al., 
2011)

Morfologia de NaCl 
em diferentes 

supersaturações 
(DESARNAUD et al., 

2018)

Cristalização na 
superfície de 
salmoura por 

descarga elétrica 
(JAIRO et al., 2017)
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

• Investigar a produção de flor de sal induzida por dois diferentes caminhos: (a)

controlando a umidade relativa do ar durante a evaporação; (b) alterando a

distribuição de íons por descarga elétrica.

2.2 Objetivos Específicos

• Verificar propriedades físicas e químicas da solução durante a evaporação nas

diferentes condições de umidade;

• Avaliar a massa, morfologia e composição iônica dos cristais formados com relação ao

tempo de evaporação e condições de umidade; 3



2. OBJETIVOS

2.2 Objetivos Específicos

• Determinar as microestruturas formadas e associar as fases à densidade da solução e

condições de umidade;

• Estudar a influência de uma descarga de plasma atmosférico na cristalização em gotas da

solução hipersalina e no crescimento dos cristais durante a secagem da gota;

• Caracterizar os cristais formados através do tratamento por plasma quanto à morfologia,

composição química e microestrutura;
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4. METODOLOGIA
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4. METODOLOGIA

4.1 Experimento 1

• Amostras (1,215g/cm³/26 °Bé) -
Salina pertencente ao grupo F. Souto
Ind, localizada em Grossos-RN;

• Recipiente: 285 mm x 176 mm x 97
mm, material polipropileno;

• Termopares posicionados a T0, T1 e T2

e medidos através de multímetro;

• Umidificador ultrassônico Reli On,
modelo HQ-UH811E, e verificada por
meio de um termohigrômetro digital
Kasvi, modelo K29-5070H;

• Lupa estereoscópica Nikon, modelo
MSZ 18, acoplada a uma câmera
Nikon, modelo DS-F12.
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Figura 1. Esquema da montagem do experimento 1.

25°C

UR 50%/70%
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4. METODOLOGIA

4.1 Experimento 1
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Figura 2. Fluxograma esquemático dos procedimentos realizados após a formação 
de cristais na superfície da solução.
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4. METODOLOGIA
4.2 Experimento 2 (etapa1)

• 1 gota (50μL)/s - (26 e 28°Be);

• 11,5kV e frequência de 450Hz
(ajuste por osciloscópio);

• agulha de aço inoxidável de 1,7mm;

• Tubo de vidro (10mm);

• Bureta (100mL);

• Funil de Buchner, 90mm;

• Kitassato de 500 mL;

• Papel filtro qualitativo;

• Bomba aspiradora;

• Secagem em estufa 40°C (6h);

• Remoção de material com espátula.
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Figura 3. Aparato experimental utilizado para a descarga de plasma gota a 
gota da solução.



4. METODOLOGIA

4.2 Experimento 2 (etapa2)
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Figura 4. Esquema da montagem no segundo momento do experimento .

• Dimensões da lâmina
17x25mm;

• Lupa estereoscópica
(50 min);

• Espectros ópticos;



4. METODOLOGIA

4.3 Experimento 3
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Figura 5. Esquema da montagem no segundo momento do experimento .

Distância entre 
eletrodos ~ 1mm



4. METODOLOGIA

4.4 Análises realizadas
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.1 Mecanismo da cristalização na superfície da solução
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Figura 6. Variação da umidade em relação às 
condições desejadas no decorrer da evaporação

Figura 7. Variação da temperatura nos pontos T0, T1 e T2 para uma 
umidade relativa média do ar de a) 50% e b) 70%.
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.1 Mecanismo da cristalização na superfície da solução

Figura 9. Imagens da superfície do líquido sob as diferentes condições 
de umidade, obtidas por meio de lupa estereoscópica, ampliação 30x, 

após a) e d) 30, b) e e) 75 e c) e f) 240 min de evaporação.

Umidade 

relativa média 

real do ar (%)

Temperatura ± desvio padrão amostral (°C)

T0 T1 T2

50 29,75 ± 0,6 36,65 ± 0,65 38,30 ± 1,48

70 28,95 ± 0,67 34,35 ± 1,42 36,95 ± 1,35

Tabela 1. Tabela contendo valores das umidades relativas 
média do ar e das temperaturas acima da superfície, na 

superfície e abaixo da superfície da solução.

13

34 ± 5,95 μm

32 ± 6,08 μm 

548 ± 27,81 μm

552 ± 29,79 μm

Coletas seguintes em intervalos de 3h -> 
Surgimento dos núcleos de forma mais 

lenta.



5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.2 Propriedades da solução
durante a evaporação
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sua evaporação em diferentes condições de umidade.

1,2153/25,94 

1,2325/27,95  

354,19 

424,70 

Fase líquida

H2O

Fase líquida

Fase sólida

Concentração
Densidade

Concentração
Densidade



5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.2 Propriedades da solução durante a evaporação
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Figura 11. Taxa de evaporação sob as duas condições de umidade.
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.2 Propriedades da
solução durante a evaporação

Zhang et al., (2013)

16

7,1

7,2

7,3

7,4

Tempo de evaporação (h)

    0           4        7       10       13      16      19      22      25      28       31      34      37      40      43      46      49       52      55      58      61

 

 

P
h

 UR 50%  UR de70%

160

170

180

190

200

 

 

C
E

 (
m

S
/c

m
)

17,84%

Figura 12. Comportamento da variação de pH e CE em função do 
tempo de evaporação

Interações 
eletrostáticas

Concentração

Condutividade 
elétrica

9,97%



5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.3 Massa e morfologia
dos cristais obtidos
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Figura 13. Comportamento da massa e tamanho médio dos cristais 
durante a evaporação

• Aumento de ~ 130% na massa após
primeira coleta;

• Total: 199,261g/170,34g

• Redução de 558 a 165 μm (50%);

• Se mantém ~ 560 μm (70%);

• Supersaturação mais rápida -> maior
número de núcleos;

• Barreira para a formação (70%);

• Supersaturação reduzida -> menor
número de núcleos.

5,22 g

12,09 g



5. RESULTADOS E DISCUSSÃO
5.1 Experimento 1

5.1.3 Massa e morfologia dos cristais obtidos
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Figura 14. MEV dos cristais obtidos com umidade de 50% a) em t = 4h, 
ampliação (30x), b) em t = 61h, ampliação (30x), c) precipitado final, ampliação 

(300x), e com umidade 70% d) t = 4h, ampliação (30x), e) t = 61, ampliação 
(30x), e f) precipitado final, ampliação (60x).

Figura 15. Morfologias ampliadas dos cristais obtidos, a) 

hopper (190x) e b) cúbicos ocos (160x), c) prismáticos 

(60x) e d) aglomerado de cúbicos lisos (80x).
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1 Experimento 1

5.1.4 Composição química dos materiais durante a evaporação
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c)

Figura 16. Composição iônica da flor de sal e da salmoura durante o período de evaporação. a) Mg2+, b) Ca2+, c) Na+ .
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO
5.1 Experimento 1

5.1.4 Composição química dos materiais durante a evaporação
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d)

Figura 17. Composição iônica da flor de sal e da salmoura durante o período de evaporação. d) Cl-, e) K+ e f) SO4
2- .
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Concentração de íons na Flor de sal (mg/L)

D

(°Bé)

D 

(g/cm3)
Mg2+ Ca2+ Na+ K+ Cl- SO4

2-

26,011 1,2171 0,233 ± 0,008 4,424 ± 0,333 154,45 ± 0,577 1,619 ± 0,057 238,3 ± 1,95 0,994 ± 0,029

25,952 1,2172 0,244 ± 0,002 4,639 ± 0,124 159,12 ± 5,192 0,492 ± 0,02 224,3 ± 1,77 11,13 ± 0,059

28,021 1,2321 0,302 ± 0,012 1,939 ± 0,056 153,78 ± 0,577 0,625 ± 0,115 217,08 ± 1,02 26,34 ± 1,010

27,972 1,2312 0,236 ± 0,032 1,487 ± 0,134 149,45 ± 2,309 0,824 ± 0,057 218,18 ± 5,12 29,834 ± 5,5

Concentração de íons na Solução (mg/L)

26,011 1,2171 2,281 ± 0,148 4,374 ± 0,577 100,45 ±4,041 6,095 ± 0,230 281,35 ± 2,74 5,44 ± 1,71

25,952 1,2172 2,236 ± 0,121 4,206 ± 0,123 102,12 ±1,527 5,067 ± 0,345 277,29 ±7,06 9,19 ± 3,002

28,021 1,2321 3,89 ± 0,09 4,123 ± 0,359 68,78 ±2,887 8,383 ± 0,304 294,96 ± 4,04 19,85 ± 1,42

27,972 1,2312 3,733 ± 0,136 4,617 ± 0,180 66,12 ± 3,464 6,294 ± 1,15 296,1 ± 2,05 23,13 ± 3,04

UR % Concentração de íons no sedimentado ao final do experimento (mg/L)

50%
----

0,586 ± 0,008 5,57 ± 0,16 141,78 ± 1,15 1,71 ± 0,057 181,24 ± 2,12 69,11 ± 2,3

70% 0,514 ± 0,009 5,78 ± 0,05 143,45 ± 4,04 1,58 ± 0,017 182,48 ± 1,23 66,64 ± 3,8
1Refere-se a umidade de 50%. 2 Refere-se à umidade de 70%. D refere-se à densidade da solução.

Tabela 2. Tabela contendo valores das concentrações de íons em uma proporção de 400mg/L
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Figura 18. Difratogramas em cascata das amostras de flor de sal e 
sedimentado
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Figura 19. Fases identificadas através da difração de raios X.

Na0,7K0,3Cl 

Figura 20. Drx do porta amostra de Al.

Penetração dos feixes de raios X em camadas muito abaixo da 
amostra (KADUK, 1994). Na2SO4
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Figura 21. Massa de partículas suspensas em 100 mL de salmoura sem tratamento e com 

tratamento por plasma atmosférico.
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Figura 22. Composição das partículas filtradas com e sem tratamento por plasma. a) Na+, b) Cl-, c) SO4
2-, d) Ca2+, e) K+ e f) Mg2+.
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Figura 23. Micrografias das amostras filtradas obtidas da solução 
de a) 26°Bé (500x), b) 26 °Bé após tratamento (550x), c) 28°Bé 

(500x), d) 28 °Bé após tratamento (550x).

150 e 10 μm 

8 e 10 μm 

2 e 5  μm 

Figura 24. Fotografias com ampliação de 10x das superfícies de 
gotas da solução após 50 min de secagem a) 26°Bé sem 

tratamento, b) 26°Bé após tratamento, c) 28°Bé sem tratamento e 
d) 28°Bé após tratamento.
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Figura 25. Difratogramas em cascata dos sólidos obtidos após filtragem nas 
duas condições de densidade com (T) e sem tratamento por plasma (ST)

Figura 26. Difratograma das amostras em offset 
evidenciando os demais picos identificados.
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Figura 27. Coloração do plasma durante o tratamento a) antes da 
incrustação e b) após a incrustação.

Figura 28. Espectros de emissão óptica do plasma utilizado com 
incrustação (CI) e sem incrustação (SI).
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Figura 29. Crescimento dos cristais durante a secagem de uma gota de 
solução hipersalina sem tratamento por plasma, ampliação em lupa de 30x.

802 μm 

2471 μm 

Figura 30. a) Modelo de crescimento de "Hopper Crystals" a 

partir de gotas de solução hipersalina e b) MEV da parte superior 

desses cristais.
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Figura 31. Cristalização na superfície por plasma a) aglomerado de 
cristais formado após 18s de aplicação da descarga (10x), b) detalhes da 
dinâmica da cristalização (30x), c) após 108s (30x) e d) após 180s (10x).

Figura 32. a) Modelo do crescimento do aglomerado de cristais na 
superfície da gota em função do tempo de aplicação do plasma de 

descarga atmosférica e b) MEV do aglomerado de cristais formados 
na superfície da gota após 180 s da aplicação do plasma (500x).
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6. CONCLUSÕES FINAIS

• Produção de Flor de sal foi maior para condição de menor umidade (~ 100g/L), em relação a
maior (85g/L) com produção de sedimentado (41-39g/L);

• Maior tamanho para os cristais produzidos em 70% de umidade, que apresentaram
predominância de morfologia hopper;

• Variações significativas de propriedades (densidade, concentração e condutividade)
acompanhadas de alterações na composição química devido as precipitações e evaporação de
H2O;

• Influência da umidade na concentração de potássio na solução, sendo maior para a condição de
maior umidade. Aumento de SO4

2-, na flor de sal foi acompanhado de reduções na concentração
de Cl, enquanto o sedimentado apresentou maiores teores de SO4

2-, K+, Ca2+ e Mg2+.
32



• Halita, com picos preferenciais no plano (200), redução na intensidade relativa ao plano
(400) e intensidade dos picos de Na0,7K0,3Cl com o aumento da densidade, e picos de
Na2SO4 cuja a intensidade reduziu com o aumento da umidade. Sedimentados
apresentaram mais fases contendo SO4, Ca e Mg;

• Plasma gerou partículas, tamanhos entre 2 e 8 μm, com composição química diferenciada e
padrão de crescimento cúbico liso;

• Halita (200), com cristalinidade maior para a maior densidade e reduziu com os
tratamentos. Fases de gipsita e sulfato de sódio;

• Deformação da superfície do líquido, cristalização abrupta com incorporação de íons das
diferentes espécies químicas presentes na solução.

6. CONCLUSÕES FINAIS
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