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RESUMO

A qualidade e o rendimento do acucar produzido sdo influenciadas pela
matéria-prima e pela administracdo das etapas operacionais. O tratamento do
caldo tem como principal objetivo eliminar as particulas grosseiras (bagacilhos,
areia) que aumentam o0s desgastes dos equipamentos e incrustagoes,
reduzindo a produtividade. Na etapa de clarificacdo inicialmente sao utilizados
aditivos quimicos com posterior aquecimento o qual favorece a decantacéao,
necessitando de controle efetivo para que as impurezas sejam removidas
efetivamente e ndo influencie as etapas sub sequentes. Este trabalho avaliou a
clarificacdo do caldo de cana-de-agucar por: caleacdo, adicdo de &cido
fosforico em diferentes concentracdes, aguecimento e centrifugacédo continua,
através dos parametros fisico-quimicos. Foram realizadas andlises de: pH,
°Brix, turbidez, condutividade e cor ICUMSA. A clarificacdo foi realizada
seguindo um planejamento experimental 2% cujas variaveis independentes
estudadas foram: concentracdo de acido fosforico (0 — 300 ppm) e temperatura
(75 — 105 °C). As respostas avaliadas foram os percentuais de reducédo de cor
e de turbidez. Utilizou-se o Software (STATISTIC 7.0) para avaliar os efeitos
das variaveis independentes (temperatura e concentracdo do acido fosférico e
dependentes (cor ICUMSA e turbidez). Foram feitas as estimativas dos efeitos
para reducdo de cor e turbidez. A partir das estimativas dos efeitos definindo
um modelo estatistico, passando por andlise de variancia (ANOVA). Os
resultados das andlises fisico-quimicas que indicaram as melhores condicdes
operacionais que causaram maior reducdo de cor foi o ponto 5 (90°C e 150
ppm de acido fosférico) e pra reducdo de turbidez foi o ponto 2 (75° e 300
ppm). Na andlise estatistica as variaveis (concentracdo de acido e temperatura)
ndo apresentaram significancia estatistica sobre a reducéo de cor. Em relacao
ao percentual de reducéo de turbidez, o modelo obtido foi significativo, sendo
comprovado apds a analise de variancia (ANOVA). Foi possivel concluir que o
modelo se ajusta bem aos dados experimentais quanto a reducao da turbidez,

ou seja, ao nivel de confianca de 95%.

Palavras chaves: Caleacédo, caldo de cana, centrifugagéo, clarificacao,

tratamento do caldo



ABSTRACT

The quality and yield of the sugar produced are influenced by the raw material
and administration of the operational steps. The main treatment of the broth is
to eliminate the coarse particles (bagacilhos, sand) that increase the wear of the
equipment and incrustations, reducing the productivity. In the clarification stage,
chemical additives are used with subsequent heating which favors decantation,
necessitating effective control so that the impurities are effectively removed and
do not influence the subsequent steps. This work evaluated the clarification of
the sugarcane juice by: calcination, addition of phosphoric acid in different
concentrations, heating and continuous centrifugation, through the physico-
chemical parameters. Analyzes of: pH, ° Brix, turbidity, conductivity and
ICUMSA color were carried out. The clarification was performed following an
experimental design 22, whose independent variables studied were:
concentration of phosphoric acid (0 - 300 ppm) and temperature (75 - 105 °C).
The evaluated responses were the percentages of color reduction and turbidity.
In order to evaluate the effects of the independent variables (temperature and
concentration of phosphoric acid and dependents (ICUMSA color and turbidity),
the effects of color and turbidity were estimated. (ANOVA). The results of the
physico-chemical analyzes that indicated the best operational conditions that
caused the greatest reduction of color were point 5 (90 ° C and 150 ppm of
phosphoric acid) and for the reduction of turbidity was the point 2 (75 ° and 300
ppm) .The statistical analysis of the variables (acid concentration and
temperature) did not present statistical significance on the reduction of color.
was significant, and it was verified after analysis of variance (ANOVA). It was
possible to conclude that the model fits well to the experimental data regarding
re turbidity, ie at the 95% confidence level.

Key words: Caleacéo, cane juice, centrifugation, clarification, juice treatment.
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1.0 INTRODUCAO

O processo de fabricacdo de acUcar visa o preparo adequado da
matéria-prima a qual consiste na limpeza eficiente, extracdo do caldo de cana,
tratamento adequado, concentracdo, formacdo dos cristais (cozimento),
cristalizagao, centrifugacéo e secagem (MACHADO, 2012).

O tratamento do caldo é uma das etapas mais importantes da fabricacédo
do acucar, possuindo etapas quimicas e fisicas. Inicialmente séo utilizados os
aditivos quimicos com posterior aquecimento, favorecendo a decantacéao,
entretanto, € necessario o maior controle dos insumos utilizados, afim de néo
ultrapassar os limites quantitativos e qualitativos, 0os quais comprometem o0s
custos e o produto final. De acordo com o procedimento utilizado nessa etapa
se define o tipo de aclcar produzido, mais claro ou mais escuro (HUGOT,
1977).

O tratamento do caldo se divide em varias etapas: peneiramento,
dosagem de polimeros/ acido fosférico, sulfitacdo/ ozonizacéo/ carbonatacéo/
bicarbonatacéo, calagem e decantacdo (PAYNE, 1989).

A etapa de tratamento do caldo tem como principal objetivo eliminar as
particulas grosseiras (bagacilhos, areia) que aumentam os desgastes dos
equipamentos e incrustacdes, reduzindo a produtividade, preservando os a
sacarose. O caldo pode passar pelo processo de sulfitagcdo que inibira reacdes
gue causam formacéo de cor, diminuindo a viscosidade do caldo e melhorando
as operacoes de evaporacao e cozimento (EMBRAPA).

A qualidade do acUcar produzido esta associada diretamente ao
processo de clarificacdo do caldo, uma vez o tratamento ndo eficaz, produz um
acucar de menor qualidade, com presenca de cor mais intensa, impurezas e
pontos pretos (ENGENHO NOVO, 2008).

Na maioria das usinas do Brasil a clarificacdo € realizada através da
queima do enxofre, o qual produz o gas sulfuroso no processo de sulfitacdo, o
qual € muito questionado por normas de seguranca e questbes ambientais,
pois pode formar gas sulfarico e posteriormente o acido sulfarico que € o
principal responsavel pelas chuvas acidas (HAMERSKI, 2009). Portanto a
tendéncia é que esse processo seja substituido por outros, como por exemplo,

0zonizagao, carbonatacao ou bicarbonatacao.
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Nas industrias de alimentos € comum nos depararmos com processos (
exigem a separacdo de um ou mais componentes sendo liquido/ liquido ou
sélido/ liquido, sendo elas através da centrifugacdo. A centrifugacdo € um
processo mecanico que tem funcdo de separar ou clarificar uma mistura, a
partir de diferentes densidades de seus componentes. Este processo sera
utilizado no desenvolver desse estudo, visando clarificar ou axiliar o caldo de
cana de agucar.

O trabalho aborda o tratamento do caldo de cana, utilizado para
producdo de acucar em usinas de acucar, visando uma clarificacdo rapida e

eficiente pronta para producédo de acucar.

1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como avaliar a clarificacdo do caldo por:
caleacao,adicdo de acido fosforico, aguecimento e centrifugacéo continua.

1.1.1 Objetivos Especificos

- Avaliar o tratamento do caldo de cana com: acido fosférico (ppm), leite de cal
(10%) e temperatura ('C).

- Avaliar a interferéncia da centrifugacdo continua no caldo de cana tratado
guimica e termicamente.

- Realizar andlises fisico-quimicas do caldo “in natura” e do clarificado,
adotando parametros: pH, Brix, turbidez, Cor ICUMSA, condutividade.

- Aplicar o planejamento experimental nos dados fisico-quimicos do caldo de
cana para avaliar a interferéncia no tratamento utilizado.

- Avaliar estatisticamente os dados do planejamento fatorial, utilizando o
STATISTICA 7.0.

12



2.0 FUNDAMENTACAO TEORICA

De acordo com a CONAB (2010) a cana-de-acucar (Saccharum spp.) é
uma das maiores e mais antigas culturas agricolas exploradas no Brasil, que
tem importancia muito grande para o pais (WAACK e NEVES, 1998)

A producao brasileira de agucar tem o seu inicio a partir da extracdo do
caldo de cana (Sacharum officinarum), cujo processo industrial se baseia em
moer, tratar, filtrar, e ferver o caldo para, em seguida, ocorre a centrifugacdo do
acucar produzido separando-o do melaco e definindo o seu tipo de acordo com
0s insumos quimicos utilizados (OLIMPIO, 2014)

O caldo de cana é um liquido opaco de cor amarela esverdeado com
uma composicdo quimica complexa e variavel, composto por proteinas,
acucares, gomas, ceras, silicato coloidal, materiais corantes entre outros
(PAYNE, 1989; OITICICA et al., 1975)

A cor do caldo de cana é um dos fatores importantes para a qualidade
do produto final, a sua origem € derivada por varios compostos (fendlicos,
antocianinas, flavonoides, melanoidinas, melaninas) provenientes da matéria-
prima ou sdo decorrentes da degradacao alcalina da frutose (FERNANDES et
al.,1999). Além da presenca desses compostos 0 desenvolvimento da cor esta
relacionado a maturacéo, variedade, solo, compostos organicos e inorganicos,
encontrados no colmo e na casca da cana-de-acucar (GODSHALI e
LEGRENDE, 1988).

As composicfes quimicas dos produtos derivados da cana de acgucar
sdo muito variaveis, em funcdo das condicdes climaticas, das propriedades
fisicas, quimicas e microbiolégicas do solo, tipo de cultivo, da variedade, do
estagio de maturacao e da idade, bem como de muitos outros fatores.

Outros fatores que afetam a qualidade da matéria prima incluem a
contaminag¢do microbiana; a concentracdo de amido na cana; ocorréncia de
pragas e doencgas; teores de palhico e acido aconitico; acidez, produzida pela
acao de micro-organismos; concentracao de dextrana, composto formado por
bactérias, e associada, portanto, a deterioracdo da cana (RIPOLI; RIPOLI,
2004).

De acordo com Alcarde (2011, apud VALE e SANCHES, 2014), para que

se possa atingir elevados niveis de comercializagdo, o setor sucroalcooleiro
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devera envolver importantes etapas no seu processo que objetiva qualidade do
seu produto, sendo uma das mais importantes a clarificacdo do caldo que
envolve o tratamento sem esquecer-se das demais como abastecimento da
indUstria  com matéria-prima, gerenciamento dos insumos, residuos,
subprodutos e armazenamento. O emprego das etapas devem ser executadas
com técnicas eficientes de gerenciamento e sempre inovando dentro do seu

contexto atual.

2.1 Tratamento do Caldo de Cana

Mesmo com 0s avangos tecnoldgicos no cenario sucroenergético atual
ainda é necessario que os aperfeicoamentos cientificos ocorram e sejam
aplicados operacionalmente. Alguns resultados jA podem ser observados,
como o aumento da producdo e a melhoria na qualidade do acucar, através de
estudos com variedades de cana diferentes, sendo necesséria a interligacédo da
producdo com o melhoramento genético das variedades, irrigacdo e a
aplicacdo de novas tecnologias de tratamento o caldo (CANA-DE-ACUCAR,

2012).

Na grande maioria das usinas que produzem acucar branco utilizam a
sulfitacdo como método de tratamento do caldo, que utiliza o enxofre como
insumo responsavel da clarificacdo. A utilizacdo desse método tem provocado
varios danos ao ser humano e ao meio ambiente.

A Figura 1 ilustra as etapas do processo de tratamento do caldo
utilizando a sulfitacdo onde o enxofre solido é queimado, formando o 6xido de
enxofre o qual reagem com o caldo na torre de sulfitacdo em contra corrente,
formando o sulfato de célcio o qual decanta arrastando as impurezas e as

substancias corantes. O aquecimento do caldo é fundamental para a

coagulacao das impurezas. ApGs o peneiramento é obtido o caldo clarificado.

14



Figura 1: Fluxograma simplificado do tratamento do caldo convencional

Pré-

Caldo misto Sulfitacao

aquecimento

Flasheamento Aquecimento Calagem

Caldo
Clarificado

Decantagao Peneiramento

Fonte: Autor, 2017

O aumento do consumo do acgUcar branco isento de residuos de enxofre
€ uma realidade do mercado mundial, devido a busca cada vez maior por
produtos alimenticios saudaveis, isentos de agrotoxicos, residuos toxicos de
fabricacdo e conservantes (ARAUJO, 2007).

No sentido de melhorar o tratamento do caldo estdo sendo usadas e
avaliadas novas técnicas, como por exemplo: carbonatagéo, bicarbonatagéo,
0zonizagdo entre outros.

No processo de bicarbonatacdo, sua decomposicdo é de bicarbonato de
calcio [Ca(HCO?)?] em aquecimento com o carbonato de calcio, que ira reagir
com o diéxido de carbono, formando mais carbonato de calcio, proporcionando
limpidez e reducéo da cor.

No método de carbonatagéo o caldo é aquecido, tratado com leite de cal
e depois com CO;, utilizando um pH ideal igual a 9,0 que envolve a precipitacéo
do CaCOs, englobando as matérias coloidais e as gomas, proporcionando um
complemento da clarificagéo.

J& no processo de ozonizacdo utiliza-se um sistema multijato e o gas
0z6nio juntamente com um catalisador eletrolitico na reacdo, onde o gas
oxigénio tem suas moléculas clivadas quando submetidas a uma descarga
elétrica de alta tenséo.
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2.2 Centrifugacao Continua

A centrifugacdo é uma operacao unitaria aplicada na separacao de duas
fases de uma solucédo através da forca centrifuga em movimento de rotacao,
sendo capaz de separar particulas em suspensdo num liquido (CREMASCO,
2012).

Na sedimentacgdo as particulas sdo separadas de um fluido por acdo da
forca gravitacional. A separacdo gravitacional pode ser muito lenta devido a
varios fatores: tamanho pequeno das particulas, densidades proximas da
particula e do fluido, forcas associativas que mantém componentes ligados
(como nas emulsdes). O uso da forca centrifuga aumenta muitas vezes a forca
gue atua sobre o centro de gravidade das particulas, facilitando a separacéo e
diminuindo o tempo de residéncia no equipamento (GEANKOPLIS, 2003).

O objetivo da centrifugacdo € separar particulas que ndo séo facilmente
separadas por decantacdo sendo muito utilizado na indudstria alimenticia. Um
exemplo é a separacdo do fermento no processo de producéo do alcool e da
cachaca e da massa cozida na fabricacdo de acucar, entre outros
(CREMASCO, 2012)

As centrifugas se classificam de acordo com a aplicabilidade e as
caracteristicas do material a ser separado, tais como: centrifugas de tambor
(utilizada para clarificacdo de liquidos como, por exemplo, 6leo isento de agua);
centrifuga de prato ou disco (E projetada para separacdo solido/liquido, ou
duas fases liquidas em base continua); centrifuga horizontal decantadora
(efetua cortes afiados dos sélidos em suspensdo e pode ser usada para
processar materiais com tamanho entre 1 - 50 micron); centrifuga tubular;
centrifuga de parafuso com tela perfurada (Neste tipo de centrifuga, podem ser
separados soélidos com diametro até 50 micron de didmetro ou maiores.);
centrifuga Pusher filtrante (Esta centrifuga, opera com um tamanho de

particulas média de 200 micron).

2.3 Planejamento experimental

O planejamento experimental é€ uma ferramenta, baseada em

fundamentos estatisticos, muito utilizado na otimizacdo de processos, servindo
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para avaliar ou formular os experimentos dentro das especificacbes desejadas.
A vantagem é que reduz o numero de experimentos, com melhor qualidade de
informacdes nos resultados; € possivel detectar erro experimental e avalia-lo e
otimizar mais de uma resposta ao mesmo tempo (RODRIGUES 2005). E caso
se confirme a significancia dos efeitos sobre as respostas os resultados obtidos
passarao por uma analise de variancia (ANOVA), pelo teste F.

Hamerski, (2011), utilizou o planejamento experimental para avaliar a
clarificacdo do caldo de cana-de-acUcar por carbonatacdo, onde foram
analisados os parametros de: pH, turbidez, cinzas condutiméticas, acidez,
°Brix, % acucares redutores totais, sacarose, amido, fosfato inorgénico, cor
ICUMSA e os dados obtidos foram submetidos a anélise de variancia, pelo
teste F, comparado com as médias das analises pelo teste de Tukey em nivel
de 5% de probabilidade (p<0,05). Onde p € a probabilidade de se obter um
teste igual ou mais extremo que aquela observada em uma amostra, sob a
hiptese nula, ou seja, a hip6tese que estd sendo testada. Para avaliar a
interacdo entre os dados obtidos e o nivel de associacao foi utilizado o software
(STATISTICA 7.0), relacionando os dados com o coeficiente de correlacdo de
Pearson (r). Foi possivel observar nos resultados que entre os parametros
analisados apenas dois apresentaram influéncia significativa, o teor de dureza
e cinzas condutimétricas dos caldos clarificados.

Lima, (2012), trabalhou com o planejamento experimental para avaliar o
processo de clarificacdo do caldo de cana-de-acUcar aplicando elétrons
acelerados, onde foram analisados: pH, °Brix, acucar redutores, acucar
redutores totais, acidez total, cor ICUMSA, compostos fendlicos, flavonoides e
os dados obtidos foram representados em blocos e avaliados pelo teste de
Tukey (p<0,05). Foi utilizado o pacote estatistico SAS (Statistical Analysis
System) versao 9.0. Os resultados mostraram algumas altera¢des significativas
(p<0,05) para os parametros de pH, °Brix e acidez, mas que néo
comprometeram as caracteristicas do caldo, mantendo o propdsito de reducéo
de cor ICUMSA do caldo de cana-de-agucar em aproximadamente 49% de
reducdo quando a dose de irradiacdo com feixe elétrons aplicada foi maxima

(20 kGy) e cerca de 30% para amostras com irradiagcdo gama.
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3.0 MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho foi desenvolvido nos laboratérios de Processos e
Operacdes Unitarias e de Tecnologia Sucroalcooleiro do Curso de Tecnologia
em Producdo Sucroalcooleiro, situados no Centro de Tecnologia e

Desenvolvimento Regional da UFPB.

3.1 Caldo de cana

Os caldos analisados foram extraido na Usina Monte Alegre sendo
caldos do primeiro terno de moagem. Foi utilizado 1,0 L de caldo para cada
experimento.

Inicialmente o caldo foi filtrado em filtro tela de polietileno em seguida foi
acrescido de é&cido fosférico em diferentes concentracdes de acordo com o
planejamento experimental e caleado com solugéo de cal (10%), corrigindo-se
o pH de 7,0 a 7,2. Apés as etapas de tratamento quimico foi realizado o
aguecimento de acordo com os dados do planejamento experimental (Tabela

2) e por fim o caldo foi centrifugado.

3.2 Planejamento experimental 2?

O estudo de clarificacdo teve como objetivo determinar as melhores
condicbes do processo, que apresentassem uma maior reducdo de cor e
turbidez apés o tratamento do caldo. Para tal foi aplicada a técnica do
planejamento experimental linear 2%, com trés pontos centrais, totalizando 7
experimentos. As variaveis independentes foram (temperatura e concentracao
do &cido fosférico) e as dependentes (cor e turbidez). Foi utilizado um software
(STATISTICA 7.0) na andlise estatistica.
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As Tabelas 1 e 2 mostram a matriz e as variaveis utilizadas no

tratamento do caldo por centrifugacao.

Tabela 1: Niveis das variaveis independentes o tratamento do caldo por

centrifugagéo
VARIAVEIS (-1) 0 (+1)
Temperatura ('C) 75,0 90,0 105
Acido fosforico (ppm) 0,0 150 300

Tabela 2Matriz do planejamento experimental 22

EXPERIMENTO Temperatura ('C) Acido fosforico (ppm) VARIAVEIS

1 75 0 (-1) (-1)
2 75 300 (-1) (+1)
3 105 0 (+1) (-1)
4 105 300 (+1) (+1)
5 90 150 0 0
6 90 150 0 0
7 90 150 0 0

Nas analises dos resultados foi utilizado o programa STATISTICA 7.0.

3.3 Metodologia da centrifugacao

As centrifugas aplicam a forca centrifuga relativa e uma forca de
aceleracdo perpendicular ao eixo fixo para separar as particulas de uma
solucéo.

Apés os processos de caleacdo, adicdo do acido fosférico e
aguecimento o caldo foi alimentado pela parte superior da centrifuga (Marca:
West, modelo: aberta), capacidade de 50L/ h, gravidade de 9 g, 1.375 rpm,
sendo removido na lateral superior o caldo tratado e o residuo lateral inferior. A
Figura 2 ilustra o esquema de funcionamento da centrifuga continua utilizada

nos experimento.
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Figura 2: Esquema de centrifuga utilizada na separacéo solido liquido.
Entrada da «

alimentacido

Fase pesada *

Particulas
—3lidas

Fonte: GEANKOPLIS, 2003.
A relacgdo entre as unidades € determinada pela Equacao (1):

ForcaG=1,12.r. (%)2 (1)
Onde: r € o raio do rotor medido em milimetros (42,5 mm).
Forca G = 9 (forca centrifuga relativa medida em gravidade G)
A forca gravitacional em uma particula € quantificada aplicando-se a

Equacéo (2).

F,=m.g (2)
Onde: m: massa da particula (g)
g: aceleracéo da gravidade (m/s?)

A forca centrifuga € quantificada a partir da Equacao 3:

F..m.r.w? (3)
Onde: m: massa da particula (g)
r: raio da particula (m)
w: velocidade angular (rad/s?)
Considerando que a massa € submetida ao mesmo tempo as duas

forcas tem-se que a relacdo entre as forcas centrifuga e gravitacional e
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convertendo a velocidade angular para rotagdes por minutos (rpm), conforme a

Equacéo (4) a qual foi simplificada na Equacéo (5):

F,_mro® ro® r [ZnNT
9

F, mg g 60 (4)
F 2

—£ =0.001118-r-N

L (5)

Onde: N: rotagdes por minuto (rpm)

3.4 Andlises fisico-quimicas

Para analisar a influéncia do tratamento no caldo da cana por: caleacéo,
aquecimento, adicdo de &cido fésforico e centrifugacdo, foram realizadas
andlises fisico-quimicas sob os parametros: Brix, pH, turbidez, cor ICUMSA e
condutividade antes do tratamento e logo apds a centrifugacao, utilizando
metodologias especificas da area sucroalcooleira (CALDAS, 2012). Os

resultados foram considerados como variaveis de respostas do planejamento

3.4.1 °Brix

Para determinacéo da percentagem de soélidos dissolvidos em solucéo,
expressa em graus °Brix, por refratbmetria, foi utilizado 50mL da amostra
filtrada. Do volume da amostra foram adicionadas algumas gotas nos prismas

do refratbmetro devidamente limpos e realizou-se a leitura.

3.4.2 pH

A determinacdo da concentracdo de ions H+ foi realizada pelo método
potenciométrico. Foi realizada a afericdo do equipamento, o eletrodo foi lavado
com agua destilada, e imerso na amostra em temperatura ambiente. Esperou-
se um determinado tempo até que 0os numeros do visor se estabilizassem e o

valor do pH foi anotado.
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3.4.3 Turbidez

A medida da turbidez fornece uma ideia da eficiéncia da separacao do
material insoltvel e coloidal presente no caldo de cana-de-agUcar A turbidez de
uma solucéo tem por definicdo a reducdo da transparéncia devido a presenca
de material em suspenséo. (CALDAS, 2005).

Para a determinacéo da turbidez a solucéo foi deixada em repouso por 5
minutos para eliminagdo das bolhas. A amostra foi colocada na célula de leitura

do turbidimetro e procedeu-se a leitura.
3.4.4 Cor ICUMSA

Na determinacéo da cor pelo método de cor ICUMSA, foi preparada uma
solucdo 100 mL de caldo com 5°Brix. Em seguida a amostra foi filtrada em
membrana 0,45 de abertura. O pH da solugéo foi ajustado para 7,0 com uma
solucdo de &cido cloridrico ou hidréxido de sddio. Por fim realizou-se a leitura

da cor no espectrofotdbmetro. A cor foi quantificada utilizando a Equacéo (6).

cor ICUMSA = 220%4 (6)
(C)Bx

Onde: A = absorbancia da solucdo medida 420 nm
B = espessura da cubeta em cm (1,0 cm)
C = concentracéo do filtrado em g/ mL em funcao do °Brix
Obs:
Cym.= °Brix da solucéo (5°Brix).densidade aparente(tabelada~1,017)/100 (7)
A densidade aparente € a massa especifica em g/mL encontrada a partir
do °Brix da solug&o de acordo com a Tabela 4, p.699 (CALDAS, 2012).
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3.4.5 Condutividade

Para determinacgéo de condutividade, inicialmente foi realizada a aferigéo
do equipamento. O eletrodo foi lavado com agua destilada, seco, imerso na
amostra e esperou-se até que 0s numeros no visor estabilizassem.

Os calculos para determinacdo das cinzas condutimétricas foi
quantificada a partir da Equagéo 8:

cz(%m/v)= (16,2+0,36.D).10%.c.f.k (8)
Onde: D: Massa de amostra utilizada em grama por 100 mL

C: Cl-Cc2

C1:Condutividade em uS / cm a 20 o C da solucgéo;

C2:Condutividade em pS / cm a 20 o C da 4gua destilada;

f: Fator de diluicdo da solugcdo = 5/ S;

S: Peso da amostra em gramas;

K: Constante da célula de condutividade (cm -1);

Em seguida os valores obtidos foram elevados a 10° para a converséo

em ppm.

23



4.0 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Parametros da Centrifuga Continua

Aplicando-se a Equacéo (1) foi determinado com quantas rotacdes por
minutos a centrifuga opera, resultando em 434,8 rpm. Em seguida, avaliando a
Equacao (4) foi possivel determinar que a separacdo das particulas do caldo
tratado dependeram da massa da particula, pois o raio e o N (rpm) sao
constantes. O valor obtido para a relacdo das forcas centrifuga e gravitacional
que atuaram na separacao a partir da Equacédo (5) foi de aproximadamente
8.983. Este valor sera utilizado como referéncia para testes futuros, pois serdo
aplicados polimeros, visando agregar massa extra as particulas suspensas do
caldo, aumentando a massa da particula e consequentemente otimizando a
clarificacdo do caldo provocada pela sua sedimentacdo. Nesse caso, para que
ocorra a centrifugacdo a 434,8 rpm, as particulas deverao ter no minimo uma

densidade 8.983 vezes maior que a densidade do caldo clarificado.
4.2 Andlises fisico-quimicas do caldo de cana

A Tabela 3 apresenta os resultados das andlises fisico-quimicas do
caldo de cana bruto antes de ser submetido a cada condi¢cdo de tratamento,
conforme planejamento experimental fatorial 2° a partir das variaveis
dependentes e independentes definidas em experimentos e na literatura
(Hameski, 2009).
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Tabela 3 Analises fisico-quimicas do caldo bruto.

Experimento Antes do Tratamento

pH °Brix Turbidez (NTU) Cor ICUMSA Condutividade (mS)

1 4,30 14,0 568 23.079,40 3,31
2 4,30 14,0 568 23.079,40 3,31
3 4,28 13,9 568 23.647,50 3,63
4 4,28 13,9 568 23.647,50 3,63
5 4,65 13,0 568 23.957,50 3,50
6 4,65 13,0 568 23.957,50 3,50
7 4,65 13,0 568 23.957,50 3,50

A Tabela 4 apresenta os resultados das analises fisico-quimicas do
caldo de cana apos: caleacdo (CaO 10%) até pH proximo de 7,0, adicdo de
acido fosférico nas proporgcbes do planejamento experimental e a
centrifugagao.

Tabela 4: Analises fisico-quimicas do caldo com pH corrigido, adicionado de

acido fosforico, aquecido e centrifugado.

Depois do Tratamento

H,PO, Turbidez Cor Cond. Red. Red.
Exp. T(°C) (ppm) pH °Brix (NTU) ICUMSA (mS) cor (%) Turbidez (%)

1 75 0 6,98 13,9 474 22.469,70 3,92 2,64 16,55
2 75 300 7,02 13,8 227 19.538,90 4,01 15,34 60,04
3 105 0 6,80 13,5 535 22.509,47 3,94 481 5,81
4 105 300 7,00 13,9 529 22.175,45 291 6,22 6,87
5 90 150 6,90 13,8 462 18.823,70 3,35 21,43 18,66
6 90 150 7,00 13,6 478 19.767,80 3,35 17,49 15,85
7 90 150 6,90 13,6 466 19.079,40 3,35 20,36 17,96

Os resultados das andlises fisico-quimicas do caldo de cana tratado e
centrifugado foram analisados e indicaram que as melhores condi¢des
operacionais que causaram maior reducédo de turbidez nesse caso foi 0 ponto
2, e para reducéao de cor foi o ponto 5 (Tabela 4). Entretanto, visando otimizar a
interpretacdo desses dados bem como avaliar a interacdo entre esses

experimentos foi aplicado o programa STATISTICA 7.0.
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4.3 Analise estatistica do planejamento experimental para Reducao da cor

Os resultados fisico-quimicos obtidos experimentalmente foram
analisados no programa STATITICA 7.0 e as estimativas dos efeitos para a
reducdo de cor (%) no caldo de cana submetido aos tratamento de: calecgéo,
acido fosforico e centrifugacéo estéo apresentadas na Tabela (5).

Tabela 5: Estimativas dos efeitos para a reducéo de cor (%) no caldo de cana

submetido aos tratamento utilizados.

Efeito Desvio P Limite de Limite de
padréao Confianca (- 95%) Confianca (95%)
Média 12,61 0,77 0,003709 9,30 15,93
X1 7,06 2,04 0,074270 -1,71 15,83
Xz -3,47 2,04 0,230553 -12,24 5,30
X1. X, -5,64 2,04 0,109447 -14,41 3,13
Onde:

X1: concentragdo de acido fosférico, X,: temperatura.

p: probabilidade de significancia.

Avaliando os dados da Tabela 5 foi possivel observar que nenhum dos
fatores nem a interacdo entre eles apresentaram significancia estatistica

(p<0,05 - estatisticamente significativo a 95% de confianga), para a faixa
estudada.

4.4 Analise estatistica do planejamento experimental para reducéo de
Turbidez (%)

Os resultados fisico-quimicos obtidos experimentalmente também foram
analisados no programa STATITICA 7.0 quanto a reducdo de turbidez e as

estimativas dos efeitos estdo apresentadas na Tabela (6).
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Tabela 6: Estimativa dos efeitos para a reducédo de turbidez (%) no caldo de

cana de acucar submetido aos tratamentos.

Efeito  Desvio p Limite de Limite de
padrao confianca (- 95%) confianca (95%)
Média 20,25 0,55 0,000748 17,86 22,63
X1 22,27 1,47  0,004305 15,96 28,58
Xz -31,95 1,47  0,002098 -38,26 -25,65
X1. X -21,21 1,47 0,004741 -27,52 -14,91

Onde: X;: concentracdo de acido fosforico, X,: temperatura.

p: probabilidade de significancia

Avaliando os dados da Tabela 6 observa-se que as variaveis
independentes (concentracdo de &cido fosfoérico e tempratura), como a
interacdo entre elas apresentaram significancia estatistica ao nivel de (p<0,05
a 95% de confianca), portanto, o tratamento de caleacdo a adicdo de &cido
fosforico e a centrifugacdo conseguiram reduzir a turbidez estatisticamente e
operacionalmente, pois essa reducdo beneficia as etapas seguinte de producgéo
de acucar, acarretando em menos incrustacbes na evaporacdo e
consequentemente uma maior transferéncia de calor.

Estatisticamente a concentracdo de acido fosforico, temperatura e a
interacdo entre esses efeitos sdo significativos, ou seja, interferem
positivamente na reducdo da turbidez do caldo de cana com a metodologia
aplicada.

ApoOs a verificacdo dos efeitos significativos sobre o percentual de
reducdo de turbidez, com o objetivo de se obter o modelo codificado, foram
analisados os coeficientes de regresséao (Tabela 7).
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Tabela 7: Coeficientes de regresséo para a reducao de turbidez (%) no caldo

de cana de acucar submetido a tratamento

' Desvio Limite de confianca Limite de confianca
Efeito p
padrao (- 95%) (95%)
Média 20,25 0,55 0,0007 17,86 22,63
X1 11,14 0,73 0,0043 7,98 14,29
Xz -1598 0,73  0,0021 -19,13 -12,82
X1. X, -10,61 0,73  0,0047 -13,76 -7,45

X1: concentragdo de acido fosforico, X,: temperatura.
p < 0,05 (estatisticamente significativo a 95% de confianca)

O modelo codificado (Equacéo 9) que representa a reducdo de turbidez
do caldo de cana foi gerado a partir da Tabela (7) dos coeficientes de

regressao.

Turbidez (%) = 20,25 + 11,14 X; — 15,98 X, — 10,61 X1 X» (9)

Uma das formas de avaliar a qualidade do ajuste do modelo é através do
coeficiente de determinacdo ou de regressdo (R?). Basicamente, este
coeficiente indica quanto o modelo foi capaz de explicar os dados coletados,
logo, quanto mais proximo a 100% melhor o ajuste.

A Tabela 8 apresenta a analise de variancia (ANOVA) para a reducéo de
turbidez. Como o coeficiente de correlacéo foi elevado (R*= 97,80%) e o valor
de F calculado para a regressdo apresentou um valor superior ao tabelado
(Fo,0s:3: 3 = 9,28) € possivel concluir que o modelo se ajusta bem aos dados
experimentais, ou seja, 0 modelo é estatisticamente significativo ao nivel de

confianca de 95%, para a faixa estudada.
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Tabela 8: Avaliacdo ANOVA para a resposta reducéo de turbidez (%).

Soma Graus de Média Teste F  R? (%)
Quadratica liberdade Quadratica
Regresséao 1.967,14 3 655,71 44,47 97,80
Residuo 44,24 3 14,75
Falta de ajuste 39,94 1
Erro puro 4,30 2
Total 2.011,38 6

Foos:3.3=9,28

Explicando a Tabela 8, temos a regressdo que representa 0 ajuste ao
modelo apresentado na Equacéo (9), o residuo é equivalente a soma da falta
de ajuste ao modelo e ao erro puro (devido aos pontos centrais) e o total da
soma quadrética € equivalente a regressdo mais o residuo.

Os resultados da ANOVA indicam que os modelos lineares (método dos
minimos quadrados — R?) podem representar os dados de redugéo de turbidez.
Ao comparar os percentuais de reducdo de turbidez na Tabela 6 com os
resultados da ANOVA Tabela 8, observa-se concordéncia entre os resultados.
Pois, 0os maiores percentuais de remocdo de turbidez foram obtidos em
tratamentos com 90°C, tanto a ANOVA quanto a estimativa dos efeitos,
apresentaram como fator significativo, sobre a capacidade de remover a
turbidez. Os resultados obtidos quanto a reducéo da turbidez do caldo de cana,
com relacdo a temperatura, estdo proximos aos utilizados por Hameski, (2009).

A Figura 3 apresenta a estimativa dos efeitos sobre a reducdo da

turbidez no caldo tratado em forma do Diagrama de Pareto.
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Figura 3: Diagrama de Pareto para a reducéo de turbidez do caldo de cana

tratado

-
///

Eztimativa dosEfeitos (Valor Absohmo)

Fonte: Autor

Avaliando a Figura 3 podemos constatar que os efeitos cujos retangulos
estdo a direita da linha diviséria (p = 0,05) sé&o significativos (p > 0,05), logo, em
modelos preditivos, estes efeitos devem ser inclusos. Os fatores significativos
de temperatura e acido fosférico, obtidos a partir do grafico de Pareto,
coincidem com os apresentados na analise de variancia. O fator que possui
maior efeito significativo, sobre o percentual de reducdo da turbidez é a
temperatura, atuando de forma a reduzir o percentual de turbidez, ou seja, tem
um efeito negativo sobre o % de reducao de turbidez. Podemos observar que a
interacdo entre os fatores avaliados também foi representativa. A temperatura
tem efeito positivo, pois, eleva a concentracédo do caldo e, consequentemente,
contribui para a separacao dos sélidos soluveis.

A Figura 4 ilustra o grafico de superficie de resposta onde os efeitos de
temperatura e adicdo de acido fosforico podem ser visualizados com relacdo a

reducao da turbidez.
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Figura 4: Superficie de resposta para a reducao de turbidez (%)
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Fonte: Autor, 2017

A superficie de resposta para a remocdo de turbidez (Figura 4),
representa os efeitos da temperatura e acido fosférico, mostrando que quanto
maior a concentracdo do acido fosférico maior a remocao de turbidez e que a
temperatura nao influenciou consideravelmente na resposta. O uso de
temperaturas menores no tratamento do caldo beneficia o processo de
producdo de acucar, pois 0 excesso de temperatura degrada a sacarose
aumentando a cor do caldo e reduzindo o rendimento e a qualidade. Verifica-se
que para conseguir a melhor remocédo de turbidez temperaturas préximas a
90°C e elevadas concentracfes de acido fosforico sdo necessarios.

A Figura 4 apresenta graficamente as variaveis independentes
(temperatura e concentracdo de acido fosférico) e a reducdo da turbidez
(variavel resposta), obtidas como uma superficie no espaco tridimensional.
Fixando alguns valores de interesse para a varidvel resposta obtemos, no

plano, curvas denominadas curvas de nivel ou curvas de contorno (Figura 5).
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Figura 5: Curva de contorno para a reducéao de turbidez (%).

H3PO; (ppm)

Fonte: Autor, 2017

Avaliando a Figura 5 podemos observar que a maior influéncia na
reducdo da turbidez esta representada para a concentracdo maxima de acido
fosférico (300ppm), correspondendo a coloracdo que apresenta maior valor
numeérico.
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5.0 CONCLUSAO

Experimentos e a literatura (Hameski, 2009) definiu as variaveis
dependentes (turbidez e cor ICUMSA) e independentes (T (°C), concentracéo
de acido fosforico);

A avaliagdo fisico-quimica do caldo de cana por planejamento
experimental indicou que as melhores condi¢cdes do tratamento para a reducéo
de cor (90°C, 150ppm) e de turbidez (75 °C, 300ppm);

O STATISTICA 7.0 indicou que a reducdo da cor nado foi significativa
estatisticamente e a reducdo da turbidez apresentou significAncia estatistica
(p>0,05);

Foi possivel gerar um modelo codificado para representar a reducédo de
turbidez do caldo de cana a partir dos coeficientes de regressao.

O coeficiente de correlacdo (R*= 97,80%) foi elevado, (F ca. Regressao = 44,47
>Fo0s:3. 3 = 9,28) € possivel concluir que o modelo se ajusta bem aos dados

experimentais.
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