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Resumo vii

RESUMO

O Brasil ¢ o maior produtor mundial de aglcar de cana o qual apresenta grande
importancia para o crescimento do Pais. Uma das etapas mais importantes na produgédo de
acucar refinado é a etapa de clarificagdo da calda de agUcar, a partir da dissolu¢do do aclcar
cristal bruto (Demerara, VHP ou V-VHP), pois influencia as etapas subsequentes do processo
para obtencdo de produto de boa qualidade. No Brasil, geralmente nos processos
convencionais de producdo de aclcar, as usinas e refinarias utilizam a sulfitacdo para
clarificar o caldo e xarope de cana, que emprega o didxido de enxofre (SO,), a qual tem sido
muito questionada por gerar problemas operacionais, tecnolégicos, ambientais e restricdes
nas normas de seguranca alimentar. Neste sentido, existe uma forte demanda por pesquisas
que visem o desenvolvimento de tecnologias que busquem um melhor rendimento, qualidade
do produto e aproveitamento dos recursos naturais existentes. Entre essas tecnologias, o
processo de flotagdo com ar dissolvido (FAD) utilizando um polimero catibnico para a
neutralizacdo e coagulacéo de particulas coloidais e em suspenséo, pode ser uma opcéo viavel
para o setor sucroalcooleiro. Esta pesquisa visou a obtencdo e avaliacdo dos parametros
fisico-quimicos (cinzas, cor, turbidez, filtrabilidade, floco alcodlico) e cinéticos por um
flotador (saturador de ar) de bancada para remocéo de particulas coloidais e em suspenséo
presentes na calda de acgucar (66 °Brix), para producao de acucar refinado. O processo FAD
foi avaliado através da medida da concentracdo de ar dissolvido no meio liquido, variando a
pressdo (95 a 895 kPa), a temperatura (26, 50 e 70 °C) e a agitagdo mecénica do flotador (0 a
300s). Diferentes dosagens do polimero catibnico (10 a 1000 ppm) foram avaliados quanto a
reducdo dos parametros fisico-quimicos, visando a determinacdo da faixa 6tima de dosagem
para o0s experimentos otimizados e, posteriormente, para a avaliacgdo e modelagem
matematica da cinética do processo FAD. Nos ensaios de dissolucéo de ar para a avaliacdo
da pressdo e agitacdo mecanica do flotador verificou-se que para a agua deionizada, a
agitacdo mecanica ndo influenciou na porcao de ar, mas para a calda de aglicar mostrou
grande influéncia, devido a alta concentracéo de sélidos, que acarreta consideravel aumento
da viscosidade. Verificou-se ainda que em altas pressdes a quantidade de ar dissolvido
aumenta consideravelmente, o que pode favorecer a separacdo de fases (sélido-liquido) e
ascensdo das particulas presentes no meio liquido, quando a pressdo é reduzida na
descompressdo. Os ensaios FAD para a clarificacdo da calda de agUcar (1° lote) também
mostraram que é possivel reduzir a cor e o teor de cinzas, e as dosagens de 150 a 300 ppm do
polimero catiénico proporcionaram os melhores resultados. Nos experimentos otimizados
FAD para a clarificacido da calda de aclcar (2° lote) com o auxilio do polimero catidnico,
obteve-se reducdo de até 36 %da cor e 100 % da turbidez, aumento de 67 % na filtrabilidade,
porém aumento de até 21 % no teor de cinzas da calda clarificada. A cinética do processo
FAD foi uma ferramenta importante para o estudo, na qual foram monitorados os parametros
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fisico-quimicos (cinzas, cor e turbidez) durante o processo de separacdo de fases (sélido-
liquido). A maxima reducao de cor (38,3 %) foi obtida no tempo de 300 s e a maxima reducéo
de turbidez (97,7 %) ocorreu no final do processo, no tempo de 7200 s. Embora os dados
experimentais ndo se ajustassem de forma adequada as ordens cinéticas propostas, devido a
grande dispersdo dos dados, uma simulacdo foi apresentada.

Palavras-chave: Flotacdo. Flotacdo com ar dissolvido (FAD). Clarificacdo. Calda de aclcar
cristal. Tecnologia sucroalcooleira.
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ABSTRACT

Brazil is the world largest sugar cane producer which has a great importance for the
Brazilian economy and in the increasing growth for the country. The clarification process is
considered of major importance for the production of refined sugar from the dissolution of the
raw crystal sugar (brown, VHP or V-VHP), since it affects the subsequent steps to obtain high
quality products. In Brazil, usually in the conventional sugar refining processes, refineries
apply sulfitation as the clarifying process for the sugarcane syrup or for the dissolved sugar, a
process that uses sulfur dioxide (SO;), which has been questioned due to operational,
technological and environmental issues, mainly related to food safety regulatory restrictions.
In this way, there is a strong demand for research aiming to develop technologies that may
improve the use of resources such as the flotation with air dissolved (FAD), with the help of
clarifying agents such as cationic polymers for the neutralization and coagulation of colloidal
and suspended particles, which can be a viable option for the sugarcane industry. The
objective of this research was to obtain and evaluate the kinetics and physico-chemical
parameters ash, color, turbidity , filtrability and alcoholic flake for a bench scale flotator for
suspended and colloidal particle removal from a dissolved sugar solution (66 °Brix) for refined
sugar production. The FAD process was evaluated through dissolved air concentration
measurements, at varying pressures (95 to 895 kPa), temperatures (26, 50 and 70 °C) and
flotator mechanical agitation times (0 to 300 s). Different dosages of a cationic polymer (10 to
1000 ppm) were evaluated for the reduction of the physico-chemical parameters in order to
obtain the optimum dosage and for the kinetic modeling of the FAD process. Mechanical
agitation time did not affected the dissolved air concentration for deionized water, but a great
influence was found for the dissolved sugar solution due to the high solid contents resulting in
a great increase in viscosity. Higher pressures also significantly increase the concentration of
dissolved air, which may favors the phase separation (solid-liquid) after the depressurization
and transferring the air saturated suspension. The results also showed that FAD process
reduce color and ash from dissolved sugar solution, with 150-300 ppm of cationic polymer
giving the best clarified product. The optimized condition for FAD experiments allowed
reductions up to 36% for color and 100% for turbidity, and 67% for filtrability of the clarified
syrup. The kinetics of FAD process was an important tool by which the physico-chemical
parameters (color, ash, and turbidity) were monitored during phase separation process.
Maximum color reduction (38.3%) was achieved at 3000 s and maximum turbidity removal
(97.7%) at 7200 s. Ash was not significantly affect during the optimized condition process.
Although the experimental data did not fitted adequately to the proposed kinetic models due to
the highly dispersed data, a simulation was presented.

Keywords: Flotation. Air dissolved flotation (FAD). Clarification. Crystal sugar solution,
Sugarcane technology.
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Capitulo 1

1- INTRODUCAO E RELEVANCIA DA PESQUISA

O processo de flotacdo é utilizado ha mais de 100 anos na industria de mineracéo
para separar minérios de uma mistura homogénea (RICHTER, 2009) e atualmente a
aplicacdo desse processo também esta destinada em distintas areas da engenharia como no
tratamento de aguas de abastecimento e de diferentes efluentes industriais, tratamento de
celulose e papel, reutilizacdo de tintas, plasticos, entre outros (RUBIO, MATIOLO, 2003).
Na industria alimenticia, em se tratando de fluidos alimenticios, a flotacdo esta comecando
a ser empregada para clarificacdo de sucos de frutas e vinhos (ALBUQUERQUE, 2009;
ARAYA-FARIAS et al., 2008; LEA, 1995; SINDOU et al., 2008), com objetivo de
eliminar as particulas coloidais em suspensdo, reduzindo ou eliminando a turbidez e
impurezas indesejaveis que eventualmente acompanham o produto final.

A flotacdo é um processo inverso ao da sedimentagdo, ou seja, a fase solida
suspensa num meio aquoso é separada por ascensdo, que é obtida introduzindo-se
microbolhas de ar. A fase solida adere as microbolhas, formando combinados de particulas
e bolhas, que ficam com a densidade menor que a do meio, flutuam até a superficie do
liquido, e de onde sdo removidos. Em condi¢cdes normais, sem adigdo de microbolhas,
essas particulas sedimentariam.

A flotacdo com ar dissolvido (FAD) consiste em gerar e introduzir ar no meio
liguido, com o auxilio de um vaso saturador, denominado flotador com pressao de ar. Ap6s
a introducdo do ar, o liquido é injetado em um tanque de floculagdo por descompressao,
reduzindo bruscamente sua pressdo, onde 0 ar em excesso € liberado sob forma de
microbolhas, nas quais os sélidos suspensos e particulas coloidais existentes no meio
liguido aderem-se, promovendo assim sua ascensao até a superficie.

Para a otimizacdo e eficiéncia dos varios microprocessos envolvidos na FAD, a
etapa de coagulagdo é um dos fatores de extrema importancia, pois desempenha um grande
papel por modificar as caracteristicas superficiais e interfaciais das particulas. Agentes

clarificantes (quimicos e poliméricos) de diferentes origens sdo usados, mas eles nao
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devem afetar ou fazer com que modifiquem a composicdo quimica que afetaria
negativamente a qualidade do produto final. Os compostos auxiliares de clarificagdo
devem apenas remover 0s componentes indesejaveis, reagindo com as cargas elétricas do
material coloidal disperso no meio liquido, desestabilizando-o0 e formando particulas de
alta densidade, causando a coagulagédo na qual precipitam.

Para a producdo de agucar refinado, o agucar cristal bruto [Demerara (Raw sugar),
VHP (“Very high polarization”) ou V-VHP (“Very, very high polarization”)] é dissolvido
em 4agua, originando uma calda denominada de calda de acUcar, para posteriormente
receber tratamento adequado com agentes clarificantes. A funcdo do refino dos cristais é
remover a cor e reduzir a quantidade dos ndo aglcares inclusos dentro dos cristais e a
quantidade de mel na parte externa dos cristais, pois o aglcar refinado € um produto mais
puro, com alta pureza de sacarose e com melhor aspecto visual que o agUcar cristal. Os ndo
aglcares sdo considerados como impurezas, € podem ser reduzidos a um minimo pelo uso
de técnicas que os removam, sendo a etapa de clarificacdo da calda de aglcar, essencial
para producdo de aclcar refinado com qualidade superior, sendo complementada pelas
etapas subsequentes de cozimento, cristalizacdo e centrifugacdo (ALBUQUERQUE, F.,
2009; CARPANEZI, 2010; LEME JUNIOR, BORGES, 1965; PAYNE, 1989; RIBEIRO,
2003; REIN, 2007).

No Brasil, geralmente nos processos convencionais de produgdo de agUcar cristal
e refinado € utilizada a sulfitacdo para clarificar o caldo e xarope (caldo concentrado) de
cana e a calda de acucar, a partir do aclcar cristal bruto dissolvido em agua, que emprega o
diéxido de enxofre (SO,), o qual ttm sido muito questionado por gerar problemas
operacionais, tecnoldgicos, ambientais e restricdes devido as normas de seguranca
alimentar. Segundo Chou et al. (2006), a sulfitacdo é conhecida por seus graves problemas
com relacdo a instabilidade do processo, as dificuldades operacionais, baixa produtividade
devido a perda de sacarose, ma qualidade do produto final e, principalmente, incluindo,
mas ndo limitando, a alta concentragdo de SO, que leva a problemas de estocagem, como
escurecimento ao longo do tempo e odor caracteristico indesejavel.

A sedimentacdo tem sido amplamente utilizada na maioria das usinas produtoras
de acucar refinado, como sendo uma maneira relativamente simples e eficiente de se
promover a clarificacdo da calda de aglcar. Entretanto, muitos autores questionam pela
existéncia de situagdes que desfavorecem o emprego deste processo quando comparado ao

processo de flotagdo. Um dos fatores mais questionados no processo de sedimentagdo é o
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tempo de retencdo necessario para uma decantacdo eficiente, pois a velocidade terminal de
uma particula depende muito do seu tamanho e as mais finas ndo sdo sedimentadas, sendo
carregadas junto com subproduto tratado, e dificilmente separadas no processo de filtracéo.
Outros fatores que desfavorecem o processo € 0 uso de agentes clarificantes auxiliares no
processo, a dificuldade para a remocdo do material sedimentado, baixa eficiéncia do
processo, maior custo operacional e a necessidade de um espacgo fisico superior ao da
flotagdo (CHOU et al., 2006; ENGENHO NOVO, 2010; RICHTER, 2009).

No Brasil, a totalidade da sacarose é produzida a partir da cana-de-acucar, que
constitui uma cultura de grande importancia para o crescimento do pais, e a cada ano que
passa, tem se expandindo ainda mais, estando ha alguns anos no topo da lista de maior
produtor mundial de aglcar de cana. E um recurso totalmente renovavel, a partir do qual se
produz agUcar, alcool anidro e alcool hidratado, além de possibilitar a geracdo de energia
elétrica por meio da queima do bagaco, produzir plastico biodegradavel a partir do aglcar e
todos os residuos industriais serem utilizados na lavoura como insumos e fertilizantes
(BRASIL, 2010a).

Nas usinas e refinarias produtoras de acgucar, a flotacdo ja vem sendo utilizada ha
algum tempo, mas os projetos utilizados sdo antigos, nos quais ndo foram incorporados
melhoramentos das novas tecnologias da flotacdo, que na maioria das vezes necessitam de
grandes quantidades de reagentes quimicos auxiliares no processo, resultando num
aumento no custo da producdo e baixa qualidade do produto final obtido (ENGENHO
NOVO, 2010).

Estudos cientificos sobre o processo de flotagdo, referente a area alimenticia séo
bastante escassos, e, diante deste cendrio, torna-se evidente a necessidade de
desenvolvimento de novas tecnologias e/ou aprimoramento dos métodos de clarificacdo e
técnicas convencionais ja existentes, para melhor entendimento, controle e aplicagdo da

flotagdo.
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Capitulo 2

2- OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo principal estudar a clarificacdo da calda de
acucar cristal dissolvido, visando a producdo de acUcar refinado, empregando o processo

de flotagdo com ar dissolvido (FAD).

Os objetivos especificos foram:

1. Estabelecer a melhor combinacdo das condigGes de operacdo para 0 processo
FAD: pressdo, temperatura, ttmpo de agitacdo mecénica e quanto a dissolu¢do de ar na

calda de agucar.

2. Investigar o processo FAD para a clarificacdo da calda, obtida a partir da
dissolugdo do acucar cristal obtido da cana-de-agucar, auxiliado por um agente catiénico,

através da comparacdo da calda ndo tratada com a calda clarificada obtida pelo processo.

3. Determinar a melhor dosagem do polimero catidnico pelo processo FAD, para
obtencdo de um produto clarificado, com o monitoramento dos parametros fisico-
quimicos: turbidez, cor, cinzas condutimétricas, filtrabilidade e floco alcodlico.

4. Investigar o comportamento do sistema liquido-gas da FAD quanto a cinética e
eficiéncia do processo para remocgédo de particulas coloidais e impurezas suspensas e obter

dados para a modelagem matematica do processo.
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Capitulo 3

3- REVISAO BIBLIOGRAFICA

Na agroindustria da cana-de-aclcar a composicdo da matéria-prima e a
compreensao das propriedades quimicas e reacdes envolvidas de seus componentes durante
as etapas de producdo séo essenciais para estabelecer uma tecnologia flexivel e eficiente e,
principalmente, rendimentos econdmicos para o0 processo de extracdo e refinamento do
acucar cristal a partir da cana-de-acicar (SPENCER, MEADE, 1967).

Neste capitulo sdo apresentados os componentes do caldo extraido da cana-de-
aclcar, 0s processos convencionais de producdo de agucar cristal bruto [Demerara (Raw
sugar), VHP (“Very high polarization”) ou V-VHP (“Very, very high polarization™)] e
branco para consumo direto, e acUcar refinado e as principais alternativas para a
clarificacdo do caldo e xarope de cana para producdo de acUcar cristal e calda de agUcar, a
partir do agucar cristal bruto para a producdo de acucar refinado, atualmente utilizadas nas

usinas sucroalcooleiras e refinarias brasileiras.

3.1- Cana-de-agUcar e componentes do caldo extraido

A cana-de-acUcar pertence a familia das gramineas e ao género Saccharum. As
primeiras variedades de cana cultivadas no Brasil para fins industriais pertenciam a espécie
Saccharum officinarum L., a mais rica em agucar e mais pobre em fibra. Atualmente
existem mais quatro espécies adicionais (S. berberie, S. sinense, S. spontaneum e S.
robustum), sendo a mais cultivada, é originada da hibridacdo complexa da espécie S.
officinarum com outras espécies. Esta recombinacdo entre espécies tem a finalidade de
gerar variedades com diferentes caracteristicas genéticas, que se caracterizam pela
resisténcia a determinadas moléstias, mais ricas em actcar e mais produtivas, no sentido de
manter e elevar o rendimento cultural e industrial. O ciclo de crescimento e maturacdo da
planta se repete anualmente, num curso de 12 a 14 meses (CASTRO, ANDRADRE, 2007;
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LEME JUNIOR, BORGES, 1965 MARAFANTE, 1993; TAUPIER, RODRIGUES,
1999).

A cana compbe-se essencialmente por trés partes, uma delas sdo as raizes
profundas, por onde absorve toda riqueza organica e mineral do solo; as folhas, que
realizam as funcfes de respiracdo, transpiracdo e elaboragdo dos aminodcidos, agUcares,
proteinas e compostos lignocelulésicos (fotossintese); e o0 colmo, que € a haste principal da
planta, e tecnologicamente representa a parte mais importante, pois é onde é acumulado
todo acgUcar produzido pelas folhas, contendo aproximadamente 90% de caldo (CASTRO,
ANDRADRE, 2007; MARAFANTE, 1993; TAUPIER, RODRIGUES, 1999).

Qualquer que seja a matéria-prima para processamento industrial, a sua
composicdo € de grande importancia quando deseja 0 maximo do seu aproveitamento
industrial. Em se tratando de um vegetal como a cana-de-aglcar, a sua composi¢cdo
quimica (Tabela 1) pode variar largamente segundo uma série de fatores, dentre o0s quais,
0s de mais importancia, se destacam a variedade, clima, natureza do solo, adubacgéo, estado
de maturacdo, tratos culturais, irrigacdo, florescimento, sanidade da cultura, tipo de
colheita (verde, sem queimar ou queimada; manual ou mecanizada), periodo da safra,

condi¢Bes e tempo de armazenamento (DELGADO et al.,1971).

TABELA 1: Variacdes da composicao da cana-de-aclcar (adaptado de DELGADO et al.,
1971; LEME JUNIOR, BORGES, 1965).

Componentes dacana Peso [%0]
Agua 65— 75

Fibras 8—14

Sélidos Sollveis 12—18
S6lidos Totais 13— 20

O caldo extraido da cana-de-acucar ¢ uma solucdo complexa de sacarose impura e
diluida, cujas impurezas se encontram dissolvidas e em dispersdo coloidal. Dentre os
componentes existentes, encontram-se agucares (sacarose, glucose e frutose), os nédo
aclcares (sais organicos e inorganicos, proteinas, pectinas, gomas, ceras, gorduras) e

diversas impurezas externas da propria cana, as quais podem ser de origem vegetal e/ou
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mineral, constituida de bagacilho, areia, terra, clorofila, albumina, entre outros. A
coloragdo do caldo é bastante variavel, sendo um liquido turvo, que vai do castanho claro
ao verde escuro, e logo apds a extragdo, a solugéo é &cida (CASTRO, ANDRADRE, 2007,
CESAR, SILVA, 1993; COPERSUCAR, 199-?).

No caldo da cana a 4gua esta numa proporcao variavel de 75 a 82% e os sélidos
entre 18 a 25%, que sdo divididos em agucares, 15,5 a 24%, e 0s ndo agUcares, 1,0 a 2,5%
(DELGADO et al., 1971). A Tabela 2 mostra intervalos aproximados das concentracdes

dos principais componentes do caldo de cana madura, normal e sadia.

TABELA 2: Principais componentes sdlidos (solGveis e insoluveis) do caldo de cana
(adaptado de HONIG, 1953; MEAD, 1963; MEAD, CHEN, 1977).

Componentes do Caldo Variagao [%0]
1. Acgucares 75293
- Sacarose 70a91
- Glucose 2a4
- Frutose 2a4
2. Nao agUcares 11a25
- Sais 3ab
- Acidos inorganicos 1,5a4,5
- Acidos organicos 1,0a3,0
- Acidos carboxilicos 1,1a3,0
- Aminodcidos 0,5a25
- Proteinas 0,5a0,6
- Amido 0,001 20,05
- Gomas 0,3a0,6
- Ceras e gorduras 0,05a0,15
- Substéancias corantes vegetais e outros 3,0a5,0

3.1.1- AcUcares

Entre os agUcares presente no caldo de cana, o de maior interesse é a sacarose, que
se destaca tecnologicamente em grande proporcdo na producdo de aglcar. A sacarose
(C12H2011) é um dissacarideo do tipo trehalose, que por hidrélise (absorcdo de uma
molécula de 4gua) forma uma molécula de glucose (dextrose) e uma molécula de frutose

(levulose). Compde-se dos monossarideos o-D pirano-glucose e f-D furano-frutose, com
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denominacdo cientifica a-D-glucosido-1,5-8-D-frutosideo-2,5 (BAIKOW, 1982;
CASTRO, ANDRADRE, 2007; LEME JUNIOR, BORGES, 1965).

A glucose e a frutose sdo conhecidas como agucares redutores e sdo encontradas
no caldo extraido em quantidades variaveis. S0 monossarideos, as quais possuem a
mesma férmula molecular (CsH120g), sendo que a glucose possui um grupo aldeido livre
que pode ser oxidado por soluges alcalinas de sais de cobre, iodo e entre outros agentes
oxidantes, e a estrutura quimica da frutose é um cetohexose, com o oxigénio ligado ao
carbono 2, em vez de estar no carbono 1 (CASTRO, ANDRADRE, 2007; HARLOFF,
SCHMITH, 1914; JENKINS, 1966).

3.1.2- N&@o Acucares

Todos os componentes presentes no caldo, excluindo a sacarose, a glucose e a
frutose, sdo denominados ndo acUcares, 0S quais apresentam-se como elementos
indesejaveis durante a producdo de acUcar e, principalmente, quando este acUcar é
destinado ao refino (SPENCER, MEADE, 1967).

Os ndo agucares, quando presentes no caldo de cana ap6s a clarificacdo sdo
responsaveis pela turbidez excessiva e reducdo na velocidade de precipitacdo, por estarem
dissolvidos ou dispersos no meio liquido. Estes compostos também exercem grande
influéncia na etapa de cristalizacdo, com um decréscimo na pureza e consequentemente
diminuicdo da eficiéncia e rendimentos industriais (CASTRO, ANDRADRE, 2007,
WALFORD, 1996). Os ndo acUcares sdo apresentados na Tabela 3, onde as quantidades

estdo expressas em percentuais [%], conforme dados apresentados por Gillett (1969).

3.1.3- Substancias coloidais

O caldo de cana é¢ uma suspensdo coloidal, onde as particulas coloidais
apresentam diferentes faixas de tamanhos e composicdo quimica heterogénea, contendo
desde ions até particulas grosseiras (COPERSUCAR, 199-?). As particulas coloidais séo
classificadas de acordo com seu tamanho, percentuais em peso e carga elétrica, conforme
apresentado na Tabela 4.
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TABELA 3: Composi¢do dos ndo agucares no caldo extraido da cana-de-agucar (adaptado
de GILLETT, 1969).

Componente ndo agucar Peso [%0]

1- Polissacarideos:

- Hemiceluloses e pentosanas (xilana), 8,5
- Pectinas. 1,5
2- Compostos organicos nitrogenados:
- Proteinas, 9,0
- Aminoécidos (glicina, acido aspartico), 9,5
- Aminas &cidas (asparagina, glutamina). 155
3- Acidos organicos: aconitico, oxalico, succimico,
glicolico, malico. 13,0
4- Pigmentos: clorofila, antocianinas, sacaretina, taninos. 17,0
5- Ceras e matérias graxas. 17,0
6- Sais inorganicos: fosfatos, cloretos, sulfatos e nitratos,
de sodio, potassio, calcio, magnésio, aluminio e ferro. 7,0
7- Silica. 2,0

TABELA 4: Classificacdo das particulas dispersas no caldo de cana (adaptado de
COPERSUCAR, 199-?).

Diédmetro (®)

Dispersoes Peso [% Espécies
p ] [%] p
Grosseiras d>1 2-5 Bagacilho, areia, terra, gravetos
Coloidais ~ 0001<d<1  005-03 Cera gordura proteinas, gomas,
corantes, dextrana, amido
AcUcares: sacarose, glucose,
frutose, manose.
Moleculares @ <0001 8-91 Sais minerais: sulfatos, cloretos
e ibnicas ’ silicatos, fosfatos.

Acidos organicos: aconitico,
oxalico, mélico, etc.

Segundo classificagdo da Copersucar (199-?), os coloides sdéo macromoléculas de
polimeros organicos, que estdo dispersos num meio liquido, com didmetro entre 1 uma 1u

e podem ser classificados em liofilicos (hidrofilicos) e liofébos (hidrofébicos):
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(i) Coloides liofilicos: podem apresentar cargas positivas, negativas ou ndo
apresentarem cargas, possuem alto peso molecular (proteinas e sabdes) que exercem uma
forte afinidade na fase dispersa do meio, com didmetros da ordem 0,001 a 0,01 p. Possuem
em torno de si, uma camada de moléculas de agua dissolvida o que dificulta sua
complexagdo, sendo rapidamente hidratados, devido as caracteristicas de intumescimento e
alta viscosidade.

(ii) Coloides liofébicos: podem apresentar cargas positivas ou negativas, possuem
pouca afinidade com o0 meio por estarem dispersos e por terem seu tamanho reduzido, que
variam entre 0,01 a 1 u. Devido as cargas opostas e por serem menos hidratados,
permanecem em dispersdes mais instaveis, sendo o coloide carregado negativamente, o
mais facil de complexar. Nesta classe esta a maioria dos compostos inorganicos como

particulas metalicas de certos hidréxidos.

As particulas coloidais encontradas no caldo de cana sdo estveis em seu meio
pelo fato de que a maioria das particulas transporta consigo uma carga elétrica negativa na
qual se repelem e, carregam consigo uma camada protéica adsorvida a sua superficie, que é
fortemente hidratado e se dispde de uma molécula de agua ligada (BENNETT, 1975;
COPERSUCAR, 199-7).

Para que ocorra a precipitacdo das particulas coloidais, a carga ibnica deve ser
neutralizada ou revertida, e para a reversao da carga, particulas de carga positiva devem ser
introduzidas no caldo, j& que a maioria dos coloides, presentes no caldo possuem cargas
negativas, ou, a ocorréncia de absorcdo de ions positivos de eletrélito, que sdo obtidos
atraves da adicdo de leite de cal (fosfato de célcio), onde as particulas positivas de calcio
sdo atraidas pelas impurezas coloidais negativas. Porem, as particulas de fosfato de calcio
ndo carregam consigo as particulas coloidais negativas do caldo por adsor¢do, 0s quais
permanecem em solucdo, e os flocos formados de fosfato carregam consigo apenas as
dispersBes grosseiras nas quais tém uma carga muito pequena por unidade de peso. Para a
coagulacdo de todas as particulas coloidais, as cargas positivas e negativas (Tabela 5)
devem ser neutralizadas (COPERSUCAR, 199-?; MATHUR, 1975).

A quantidade de particulas coloidais presente no caldo é dependente do tipo de
moagem, pressdo hidraulica aplicada na extracdo do caldo, quantidade de agua para

embebecer as fibras (MATHUR, 1975) e também a carga microbiana que acompanha o
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caldo de cana podem favorecer a apari¢cdo de substancias coloidais, as quais retardam a
sedimentacdo, reduzindo também a capacidade e a eficiéncia da producdo de aglcar de
cana (CASTRO, ANDRADRE, 2007).

TABELA 5: Concentracdo de cations e anions no caldo de cana (adaptado de WALFORD,

1996).
Constituinte Peso [%0]
Potassio (k.0) 0,77-1,31
Sodio (Nay0) 0,01-0,04
Célcio (CaO) 0,24-0,48
Magnésio (MgO) 0,10-0,39
Ferro (Fe20z3) 0,006 - 0,04
Céations Aluminio (AlLO3) 0,005-0,17
Cobre (CuO) 0,002 - 0,003
Zinco (Zn0) 0,003 - 0,012
Manganés (MnQ) 0,007
Cobalto (CoO) 0,00007
Silica (SiOy) 0,016 - 0,101
Cloreto (CI) 0,16 - 0,27
Anions Fosfato (P20s) 0,14 - 0,40
Sulfato (as SO3) 0,17-0,52

3.2- Processo convencional de produgéo de agUcar cristal bruto

Encontra-se na literatura variages nos processos de produgédo, dos diversos tipos
especiais de acUcares cristais produzidos atualmente no Brasil, por outro lado, cada
indlstria adapta-se ao processo mais viavel ao produto produzido e, que tenha maxima
eficiéncia produtiva e econémica. Com essas consideracdes, na sequencia, sdo descritos de
forma simplificada o processo convencional de producdo de aglcar cristal, usualmente
empregado pelas usinas sucroalcooleiras brasileiras, e as operac8es unitarias envolvidas,
produtos obtidos durante o processo e as principais caracteristicas do produto final. Os

fluxogramas de processo de extracdo e tratamento do caldo de cana e do processo
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convencional de producdo de aglcar cristal (bruto e branco) estdo demonstrados nas

Figuras 1 e 2, respectivamente.

FIGURA 1: Fluxograma do processo de extragdo e tratamento do caldo de cana, para
producdo de agucar cristal (bruto e branco).

3.2.1- Colheita, recepcdo, lavagem e extracdo (moagem) do caldo da cana

A cana-de-aclcar pode ser colhida verde, sem queimar ou queimada,
manualmente ou mecanicamente, inteira ou picada. Apds pesagem, a cana é conduzida
para lavagem, para retirada da terra proveniente da lavoura, que logo apds, passa por
picadores que trituram os colmos para desfibrar e facilitar a extragdo do caldo. Apos este
preparo, a cana desfibrada é enviada @ moenda (primeiro terno) para extracdo do caldo
primario, do qual o caldo extraido segue para o0 processo e 0 bagaco é retornado para o
segundo terno da moenda, onde é embebecido com agua para diluir o agUcar existente no
interior das células do bagaco (COPERSUCAR, 2010; MARAFANTE, 1993).
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O caldo misto (caldo primario + caldo secundario) obtido no processo de moagem
contém quantidades varidveis de impurezas em suspensdo, como residuos de terra e
bagacilho, provenientes da propria cana, e desta forma, o caldo misto é peneirado para
eliminacdo dessas impurezas (COPERSUCAR, 2010).

3.2.2- Tratamento e concentracéo do caldo e clarificacdo do xarope

O caldo misto peneirado ainda contém impurezas menores, que podem estar
soltveis, insolUveis ou no estado coloidal, e deveré receber tratamentos fisico-quimicos,
para sua clarificacdo, a fim de eliminar as impurezas presentes no caldo extraido. As
principais etapas sdo: (i) elevacdo do pH, poderd ser efetuado antes ou depois do
aquecimento, dependendo do processo aplicado e do tipo de aglcar a ser produzido; (ii)
aquecimento, em trocadores de calor, nos quais o caldo flui, aumentando gradativamente
sua temperatura; (iii) tratamento com agentes clarificantes (quimicos e poliméricos), que
envolve basicamente diversos métodos fisico-quimicos; (iv) decantacdo, que é a remocao
das impurezas coaguladas formadas pelo tratamento com agentes clarificantes que, por
serem mais densas que o meio liquido depositam-se no fundo do decantador, de onde séo
eliminados na forma de lodo (material sedimentado) e, o caldo clarificado sai pela parte
superior do decantador, ja isento da maioria das impurezas encontradas no caldo misto; (v)
peneiramento, para a retirada do bagacilho que normalmente ndo é eliminado na
decantacdo e que permanece no caldo tratado em pequenas quantidades (BRASIL, 2010b;
COPERSUCAR, 2010; MARAFANTE, 1993; PAYNE, 1989; PROSUCAR, 2005).

Apés o tratamento do caldo de cana, ele é concentrado em evaporadores até a
faixa de 65 a 70 °Brix, passando a ser denominado “xarope”. O xarope obtido contém
menos impurezas do que o caldo inicial, devido ao tratamento fisico-quimico, o qual
recebera um novo tratamento com agentes clarificantes para retirada de impurezas
dissolvidas ou dispersas no meio, que geralmente sdo separadas por decantacdo e
raramente por flotagdo (COPERSUCAR, 2010; MARAFANTE, 1993; PAYNE, 1989).
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3.2.3- Cristalizacéo, turbinagem, secagem e armazenamento

A cristalizacdo é a formacdo inicial de cristais de aclcar, onde o xarope
clarificado com 65 a 70 °Brix é concentrado para a cristalizacdo da sacarose, até adquirir
85 a 95 °Brix, obtendo consisténcia sélida, denominada de “massa cozida”, que contém
sacarose cristalizada ou cristalizdvel juntamente com o licor-mde (mel residual). Nesta
etapa, ocorre o processo de nucleacdo, onde o mel é totalmente separado por turbinagem
(centrifugacdo) dos pequenos cristais puros de sacarose. Durante a turbinagem, €
necessaria a lavagem dos cristais com &gua, para a reducdo do filme de mel que envolve os
cristais, de modo a dar a polarizacdo desejada ao tipo de agUcar a ser produzido
(ALBUQUERQUE, F., 2009; BRASIL, 2011; MARAFANTE, 1993; PAYNE, 1989).

A operacdo de secagem do acUcar consiste basicamente na reducdo de sua
umidade com resfriamento simultaneo, a niveis que permitam sua armazenagem por
periodos mais ou menos longos, sem apresentar alterages significativas de suas
caracteristicas, preservando assim sua qualidade, que foram definidas e estabelecidas nas
etapas anteriores, de acordo com o nivel de qualidade do produto final (ALBUQUERQUE,
F., 2009). Apos a secagem e resfriamento, o agucar é enviado para silos e desses para as
empacotadeiras e posteriormente armazenados sob condigfes adequadas de temperatura e
umidade (CARPANEZI, 2010).

3.2.4- Tipos de agucares cristais

A diversidade dos tipos de agucares de cana € bastante ampla no Brasil, isso muda
de acordo com cada industria produtora, que incrementa a variedade de produtos finais,
cuja producdo implica em diferencas significativas, que fazem a diferenca quanto a sua
utilizacdo. O que muda nessa diversidade de agUcares é o tratamento recebido pelo caldo e
xarope de cana, obtendo diferentes graus de pureza da sacarose (polarizacdo) e coloracdo
no produto final, os quais levam as usinas produtoras, a terem diversos tipos de tratamento
para produzirem de acordo com a necessidade do mercado consumidor. Atualmente os
principais tipos de aclcares cristais produzidos pelas usinas brasileiras sdo: acucar cristal
branco para consumo direto e 0s agUcares cristais brutos denominados de Demerara, VHP e
V-VHP. As especificacOes e tipos de tratamentos sofridos durante a produgdo para cada

tipo de agUcar cristal estdo apresentados na sequéncia.
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v" Aculcar Cristal Branco: é conhecido como acucar cristal branco para consumo
direto (Figura 3-a), sendo produzido através de dois processos de clarificacdo do
caldo, um deles é o processo de sulfitagdo seguido de calagem, ou pelo processo de
carbonatacio. E destinado ao mercado interno sem refino, para consumo direto e
para processos alimenticios, sendo qualificado de acordo com um padréo
estabelecido por legislacdo (Tabela 6) ou pela prépria indUstria para atender as
especificagdes exigidas pelas industrias alimenticias (COPERSUCAR, 1999;
DELGADO, 1990; GRUPO FARIAS, 2011; RIBEIRO, 2003).

(a) Branco (b) Demerara (c) VHP (d) V-VHP

FIGURA 3: Coloracédo dos principais tipos de agucares cristais produzidos no Brasil.

TABELA 6: EspecificacOes das diversas variagdes do agucar cristal branco para consumo
direto (adaptado de RIBEIRO, 2003).

Acucar cristal Polarizacdo Min. Cor Max.  Cinzas Max. Umidade Max.

branco [90] [ui] [%0] [90]
Standard 99,3 760 0,15 >0,05
Superior 99,5 480 0,10 <0,04
Especial 99,7 230 0,07 <0,04
Especial Extra 99,8 150 0,05 <0,04

v Aclcar Demerara (Raw sugar): é o acucar cristal bruto produzido pelo processo
de clarificacdo por sulfitacdo, no qual o caldo de cana é tratado apenas pelo didxido
de enxofre (SO,), e na etapa de cristalizagdo do agUcar, a massa cozida sofre lavagem
reduzida, originando cristais que possuem uma fina camada intacta de mel residual
(licor-mae), apresentando cristais regulares e de coloracdo escura (Figura 3-b). A
polarizagdo minima é de 96 %, levando a um rendimento de 93,4 % de agucar, a
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partir da sua refinacdo, com alta coloracdo e percentuais de umidade (HUGOT,
1977b; LEME JUNIOR, BORGES, 1965; PAYNE, 1989; REIN, 2007).

v' Aclcar VHP (“Very high polarization™): ¢ um acucar cristal bruto, no qual o
caldo de cana ¢ clarificado sem o processo de sulfitacio e a calagem, o xarope obtido
apoés a concentragdo do caldo é clarificado pelo processo de flotacdo, onde sdo
utilizados agentes poliméricos para remogdo dos ndo aglcares, 0 que O torna um
produto com coloracdo diferente do agUcar cristal branco para consumo direto, € a
massa cozida sofre lavagem reduzida, ficando com menor umidade, sendo ideal para
exportacdo, jad que a auséncia de umidade facilita o transporte a granel. Apresenta
coloragdo amarela (Figura 3-c), sua polarizagdo minima é de 99,3 %, com um
rendimento acima de 97 % de acUcar, a partir da sua refinacdo, com coloragéo de
1100 — 2000 Ul e umidade abaixo de 0,10 % (COSAN, 2011; GRUPO FARIAS,
2011; JALES MACHADO, 2011; REIN, 2007).

v Aclcar V-VHP (“Very, very high polarization”): é um agucar cristal bruto,
produzido como o aglcar VHP, mas eventualmente hd correcdo de fosfato pela
adicdo de &cido fosférico, no qual obtém qualidade superior ao do agtcar VHP, por
possuir alta pureza de sacarose, o que lhe d& como diferencial em sua coloragéo
(Figura 3-d) e reducéo do custo de refino. Sua polarizagdo minima é de 99,6 %, com
coloracéo de 300 — 700 Ul e baixa umidade (GRUPO FARIAS, 2011; REIN, 2007).

3.3- Processo convencional de producao de agUcar refinado

A principal tarefa da refinaria é remover a cor e reduzir a quantidade dos ndo
aglcares presentes no acucar cristal bruto (Demerara, VHP ou V-VHP), utilizado como
matéria-prima, a fim de produzir um aglcar comercial mais puro, com melhor pre¢co com
maior aceitacdo no mercado nacional e externo.

O acucar refinado € um produto mais puro, com alta pureza de sacarose e com
melhor aspecto visual (polarizacdo, cor, granulometria, etc.) que o acucar cristal branco
para consumo direto. Para a refinagdo dos cristais, o agUcar cristal bruto é totalmente
dissolvido, com a finalidade de diluir a pelicula de mel residual (licor-mée) que os envolve

facilitando o processo de clarificacdo. As varias operagfes unitarias envolvidas no
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processo de refino sdo direcionadas para remogao das impurezas presentes no agucar cristal
bruto, de modo a produzir um aglcar com grau de pureza mais elevado (LEME JUNIOR,
BORGES, 1965; REIN, 2007; RIBEIRO, 2003). Segundo Rein (2007), 0 processo de
refinamento do agUcar, é designado pela qualidade do agUcar cristal bruto, utilizado como
matéria prima, que sera processado, e em alguns casos, uma alta qualidade do agUcar bruto
é produzido pelas usinas, para facilitar o refinamento e reduzir o custo do processo.

O processo convencional para a producdo de aglcar refinado é dividido por etapas
aparentemente simples, onde o aglcar cristal bruto obtido ap6s a secagem, provindo da
usina com cor ICUMSA (International Commission for Uniform Methods of Sugar
Analysis) em torno de 200 a 400 Ul (Unidades de ICUMSA) é enviado para a refinaria
para ser dissolvido em &gua, e posteriormente receber tratamento adequado para a
clarificagcdo com agentes clarificantes (CARPANEZI, 2010; SPENCER, MEADE, 1967).
As operacBes unitarias envolvidas em uma refinaria (Figura 4) sdo similares as de uma

usina sucroalcooleira, para producdo de agucar cristal bruto e branco para consumo direto.

3.3.1- Dissolugéo do acucar cristal e clarificacio da calda de agucar

A dissolucdo do agucar cristal bruto é a primeira etapa de producdo do aclcar
refinado, a qual origina uma solucdo densa, denominada de “calda de a¢Ucar”, possuindo
65 a 70 °Brix. Essa dissolucdo é feita em tanques especiais denominados dissolvedores
com agitacdo e recirculacdo com trocadores de calor que utilizam vapor saturado, com
tempo de retencdo de trinta minutos (CARPANEZI, 2010). Apo6s a dissolucdo do aclcar, a
calda é tratada por agentes clarificantes (quimicos e poliméricos) para coagulagdo e
precipitacdo de materiais corantes sollveis e pequenas particulas sélidas que se encontram
presentes no meio, formando pequenos flocos com densidade suficiente para serem
retirados por processo de separacdo solido-liquido, promovendo assim a clarificacdo. O
tratamento fisico-quimico é efetuado de acordo com o tipo de aclcar que se deseja
produzir (COPERSUCAR, 199-?; MATHUR, 1975; PAYNE, 1989; ORDONEZ, 2005).
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FIGURA 4: Fluxograma do processo convencional para producdo de aclcar refinado a
partir do acUcar cristal bruto.

3.3.2- Filtracéo e evaporacéo

Apbs o tratamento fisico-quimico, a calda é filtrada para retirada de algumas
impurezas e flocos residuais e posteriormente concentrada através de evaporadores, com
temperatura de no maximo 120°C, que tem por objetivo a pré-concentracéo, retirando parte
do conteGdo de &gua presente na calda de aglcar, obtendo uma massa quente e Umida de
agucar, com cristais sem forma definida. A massa de agucar, provinda da evaporagdo ainda
contém certa quantidade de &gua, sendo necessario concentrar ainda mais, obtendo-se no
final uma massa cozida de 95 a 96 °Brix (CARPANEZI, 2010; RIBEIRO, 2003; UNIAO,
2010).
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3.3.3- Cristalizacdo, secagem e armazenamento

A cristalizacdo tem por objetivo a ocorréncia da nucleacdo dos cristais de sacarose
presentes na massa cozida de aglcar. Apds a evaporacdo, a massa de acUcar é
imediatamente transferida para um tanque com agitagdo mecéanica denominada “batedeira”,
onde é submetida a uma leve agitacdo, sofrendo nucleagdo rdpida, originando o agucar
refinado com aproximadamente 97 a 98 °Brix. O acUcar refinado obtido pela cristalizacéo
ainda contém certa quantidade de agua, sendo a etapa de secagem essencial para a retirada
dessa umidade. Os secadores de agucar, geralmente sdo rotativos, onde ha passagem de ar
quente e frio em contra corrente com a finalidade de secar e resfriar. Apds a secagem e
resfriamento, o aclcar refinado é enviado para silos e posteriormente as empacotadeiras, e

armazenados sob condigdes adequadas de temperatura e umidade (CARPANEZI, 2010).

3.3.4- Tipos de acUcares refinados

A classificagdo dos principais tipos de agucares refinados, conforme descrito por
Carpanezi (2010), Copersucar (2010), Cosan (2011), Novamerica (2011) e Ribeiro (2003)

sdo descrito a sequir.

v Acucar refinado granulado: é obtido através da dissolucdo do acUcar cristal
bruto recebendo um tratamento por agentes clarificantes para eliminacdo das
impurezas, passando pelo processo de cristalizacdo controlada em um cozedor a
vacuo, obtendo-se um aglcar com cristais bem definidos e granulometria homogénea
(fina, média ou grossa), com baixa coloracdo, brancura excepcional, auséncia de
corantes e empedramento para assegurar a fluidez e baixo teor de umidade, sendo
especial para processos industriais que exijam aclcares com elevada pureza. A

especificacdo fisico-quimica esta apresentada na Tabela 7.

v AcUcar refinado amorfo: é obtido da mesma forma que o aglcar refinado
granulado, mas é solidificado através de um choque térmico. Este tipo de acUlcar
possui granulometria muito fina e irregular, com baixa coloracdo, brancura
excepcional, e é extremamente higroscépico. A especificacdo fisico-quimica esta

apresentada na Tabela 7.
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TABELA 7: Especifica¢des dos agucares refinados granulado e amorfo.

Caracteristicas Refinado Refinado
Fisico-quimicas Granulado Amorfo
Polarizacdo Minima [%] 99,8 99
Cor ICUMSA Maxima [UI] 20 60
Teor de cinzas Maximo [%] 0,02 0,2
Umidade Maxima [%] 0,04 0,3
Sulfito (SO,) Méaximo [(mg) (kg)™] 2 40

3.4- Clarificacdo do caldo e xarope de cana e calda de a¢Ucar
3.4.1- Tratamento fisico-quimico para auxiliar na clarificagao

Entre as varias operacdes unitarias envolvidas na producéo de aculcar refinado, a
principal ¢ a clarificagdo, que tem grande influéncia na manufatura do aglcar, atuando nao
s6 sobre a qualidade futura do produto e rendimento, como também, sobre as etapas
subsequentes de produgdo (LEME JUNIOR, BORGES, 1965).

Os principais objetivos da clarificacdo é obter subprodutos (caldos e xaropes de
cana e caldas de agUcar) limpidos e claros, mediante a coagulagdo e posteriormente a
precipitacdo e remogdo de impurezas suspensas e dispersas, responsaveis pelo incremento
da cor e turbidez, aumento da atividade microbiana e produtos com baixa pureza e
qualidade (JENKINS, 1966). Entretanto, esses objetivos podem ndo ser atingidos, se nédo
houver uma perfeita interacdo entre 0 meio a ser clarificado com os agentes clarificantes
(quimicos e poliméricos) e, principalmente, a temperatura, 0 pH do meio e o tempo de
retencdo dos agentes clarificantes no meio liquido a ser tratado, para promover a
precipitacdo das impurezas e, consequentemente, a separagdo no sistema sélido-liquido,
pois sdo fatores que determinam o cardter fisico da separagdo entre as fases
(MARAFANTE, 1993).

Entre os ndo acucares presentes no subproduto (caldo, xarope e calda de agucar),
0S mais importantes a serem separados sdo 0s sais, as proteinas, as gomas, 0s minerais
(potéssio, sodio, calcio, magnésio, ferro, aluminio) e também a silica, os sulfatos e os
fosfatos (JENKINS, 1966; PERK, 1973). Esses ndo aclcares podem ser separados por
meio de varios processos fisico-quimicos, combinados de acordo com o tipo de agUcar que

se quer produzir. Atualmente as industrias agucareiras utilizam agentes clarificantes para
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auxiliar na remocdo dos ndo acucares, que tém a funcdo de precipitar ou adsorver
impurezas, responsaveis pela coloragéo e turvacdo do subproduto, indesejaveis no produto
clarificado. Assim, o tratamento fisico-quimico é principalmente dirigido para a
coagulacéo e precipitacdo dessas impurezas, auxiliadas pela a¢do do calor, juntamente com
0s agentes clarificantes, e sdo removidas por sedimentagdo e/ou pelo processo de flotacéo e
posteriormente a filtragdo (PROSUCAR, 2005).

Os principais agentes clarificantes utilizados para auxiliar na clarificacdo do caldo
e xarope de cana para producdo de acucar cristal (bruto e branco para consumo direto) e
também da calda de acucar, para a producdo de agucar refinado, sdo descritos a seguir,

sendo a aplicacdo de acordo com o tipo de agucar a produzir.

3.4.1.1- Agentes quimicos

(i) Calagem: A calagem consiste na adicédo de cal hidratada ao caldo, xarope e calda
de acucar, elevando o pH do meio a valores da ordem de 68 a 7,2, promovendo a
coagulacdo, o qual assegura uma remogdo satisfatoria dos componentes indesejaveis,
fornecendo subprodutos clarificados e com condicdes adequadas para a etapa de
recuperacdo do aclcar. Durante o método de clarificacdo por calagem, vérias espécies de
fosfato de célcio presentes no meio liquido precipitam-se, devido a absor¢do de ions
positivos de eletrdlito, neutralizando os coloides carregados negativamente, formando
pequenos flocos durante a reacdo com a cal (COPERSUCAR, 199-?; MARAFANTE,
1993; MATHUR, 1975; PAYNE, 1989; PERK,1973).

(ii) Fosfatacéo: A fosfatacdo consiste na corre¢do do teor de fosfato (P,Os) presente
no caldo, xarope e calda de agUcar, deficiente em fosfato natural, que diminui o pH do
meio, coagulando e precipitando alguns coloides presentes, que sé sdo removidos pela
adsorcdo do fosfato de calcio (HUGOT, 1977a; PAYNE, 1989).

(iii) Sulfitacdo: O processo de sulfitagdo consiste na absorgdo do didxido de enxofre
(SO2), reduzindo o pH a valores entre 4,0 a 4,5, facilitando a precipitacdo das proteinas,
diminui a viscosidade do meio e a formagdo de complexos com agUcares redutores, e

consequentemente impedindo a decomposicdo dos agUcares e controle na formacgio
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indesejavel de cor (COPERSUCAR, 199-?; PROSUCAR, 2005). A sulfitacdo baseia-se na
formacédo de sulfito de calcio, que é um sal pouco soltvel e, posteriormente é removido
durante o processo de produgdo (MARAFANTE, 1993).

3.4.1.2- Agentes poliméricos

Atualmente usinas sucroalcooleiras e refinarias produtoras de aglcar a partir da
cana-de-acUcar, durante a etapa de clarificacdo, aléem dos agentes quimicos, também
utilizam agentes poliméricos (polimeros catidnicos e anidnicos), 0s quais promovem o
agrupamento dos flocos formados pelos agentes quimicos, durante a etapa de coagulacéo,
formando novas unidades de flocos maiores e mais densos, 0s quais aumentam a
velocidade de precipitacdo, e posteriormente a separacdo do meio liquido. Os agentes
poliméricos também sdo bastante aplicados em processos voltados para a separagao de
insollveis e particulas sélidas em suspensdo, neutralizando e coagulando particulas
dissolvidas e/ou dispersas carregadas eletricamente, compactando e reduzindo o volume de
lodo (material sedimentado ou flotado), diminuindo o percentual de sacarose (polarizacao)
presente nas tortas de filtro e reduzindo a turbidez do meio a ser tratado, produzindo assim
produtos clarificados mais limpidos, mais puros de sacarose e de facil filtrabilidade. Os
agentes poliméricos possuem peso molecular variado, solubilizam facilmente em agua, ndo
modificam o pH do meio a ser tratado e sua aplicacdo muda de inddstria para indistria
onde utilizam pequenas quantidades, posteriormente diluidas em agua, antes de serem
adicionados, que variam de acordo com a qualidade da matéria-prima e do produto final
(COPERSUCAR, 199-?; COPERSUCAR, 1987; PAYNE, 1989; PROSUCAR, 2005;
SPENCER, MEADE, 1967).

3.4.2- Avaliacéo fisico-quimica da clarificacéo

Na sequéncia é avaliado o impacto da cor, turbidez, cinzas condutimétricas,
filtrabilidade e floco alcodlico, em relacdo a remocéo dos ndo aclcares, considerados como
impurezas, na clarificacdo do caldo, xarope de cana e calda dissolvida para a producéo de

acucar.
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(i) Cor: A cor é um dos critérios de qualidade mais importantes para o aglcar, a qual
classifica o tipo do agucar produzido. Assim, quanto mais baixo o indice de cor, mais puro,
mais claro e mais branco serd o produto final. A cor pode ser atribuida aos pigmentos
clorofila, antocianinas, sacaretina e taninos provenientes da prépria cana-de-aglcar e
também pelas reacBes quimicas indesejaveis e produtos formados durante o processo de
producdo do agucar, devido a combinacdo dos constituintes da cana com a temperatura e
mudanca do pH do meio (BOURZUTSCHKY, 2005; GILLETT, 1969; HARLOFF,
SCHMITH, 1914; MARAFANTE, 1993; SPENCER, MEADE, 1967).

As usinas e refinarias produtoras de agucar utilizam a medida da cor ICUMSA,
para a determinacdo da quantidade de pigmentos provenientes da prdpria cana-de-agucar e
produtos formados durante a producdo de aglcar. Este método é baseado na determinacéo
de absorbancia (ou transmitancia), por espectrofotometria, onde o pH da amostra é
neutralizado e, posteriormente, filtrada em membrana, para remogdo da turbidez
(INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2008; COPERSUCAR, 2005b; COPERSUCAR, 2009;
MEADE, CHEN, 1977; REIN, 2007).

(i) Turbidez: A turbidez geralmente é atribuida a presenca de coloides, que sdo
particulas que se encontram num estado disperso permanente, as quais ndo se precipitam
naturalmente, sendo maiores que as moléculas, porém, menores que a mais fina suspensao
(DELGADO et al., 1971). A opacidade é causada, além dos coloides, pelas proteinas,
pectinas e compostos inorganicos que também ocasionam a elevagdo da viscosidade do
meio, como por exemplo, a silica, as gomas e as albuminas (JENKINS, 1966, LEME
JUNIOR, BORGES, 1965; PROSUCAR, 2005).

A turbidez é a expressdo usada para descrever a propriedade Optica referente ao
espalhamento e a absor¢do de um feixe da luz quando esta passa através de uma amostra.
A turbidez é indicativa de um aspecto opaco ou nublado de uma solucdo, que ndo apresenta
sedimenta¢do de particulas em um espaco de tempo razoavel, sendo uma propriedade de
dificil quantificacdo visual, pois depende da concentragdo, tamanho e cor das particulas
coloidais que causam a turbidez (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2008; COPERSUCAR,
2011; MEADE, CHEN, 1977).

(iii) Cinzas condutimétricas: As cinzas condutimétricas constitui na medida da

concentragdo de sais solUveis ionizados presentes na amostra, medido através de
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condutividade elétrica (COPERSUCAR, 2005a). O controle do conteudo total de cinzas é
de grande importancia para a classificacdo do produto final, principalmente quando o
acUcar produzido é destinado ao refino, no qual, mesmo com 6tima eficiéncia de refino,
ainda permanecem cerca de 15 % de cinzas no produto final. O refino é o principal
método para remogdo das cinzas e o controle do teor de cinzas, é tradicionalmente
realizado em conjunto com as andlises de cor ICUMSA (ALBUQUERQUE, F., 2009;
REIN, 2007).

(iv) Filtrabilidade: A analise de filtrabilidade de uma solucéo de sacarose € uma das
mais importantes analises utilizadas na maioria das refinarias, que tem o proposito de
avaliar a quantidade real de sacarose, presente na solucdo, em relacdo a presenca dos ndo
acucares. Os fatores determinantes que influenciam negativamente no desempenho da taxa
de filtragdo estdo relacionados com as caracteristicas do material filtrado, como por
exemplo, os polissacarideos (amidos, dextranas, gomas) e principalmente, as substancias
coloidais insolveis, as quais sdo originarias do proprio caldo de cana, que ndo foram
eliminadas durante o processo de producdo do acUcar cristal bruto, e quando presentes na
calda de aclcar, aumentam a viscosidade do meio, retardam a sedimentacéo e a flotacéo,
reduzindo assim a eficiéncia e capacidade de refino (HUGOT, 1977b; PAYNE, 1989;
REIN, 2007).

(v) Floco alcodlico: A anilise de floco alcoolico tem por objetivo indicar a
probabilidade da presenca de polissacarideos nas solucBes de sacarose. Esta analise
permite identificar o ponto de equilibrio do grau de presenca de flocos que possam
antecipar a formacdo de flocos acidos no produto final. Essa presenca é facilmente
identificada por flocos caracteristicos ou por uma nuvem de flocos aglutinados no corpo da
solucdo, quando o teste for positivo, indicando a presenca de polissacarideos
(COPERSUCAR, 2005). Este teste é qualitativo, sendo ideal sua associagdo com o teste de
filtrabilidade, pois quanto maior os flocos formados, menor sera a filtrabilidade, indicando

a presenca de polissacarideos na solugéo analisada.
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3.4.3- Fendbmeno de coagulacao

Encontram-se na literatura, diferentes interpretacdes para o termo “coagulacdo”,
porém é um processo ainda ndo perfeitamente compreendido, e sobre ela, estabeleceram-se
teorias que sdo objeto de comprovacdes experimentais, ndo mutuamente exclusivas, como:
(i) a que procura explicar a coagulagdo pela compressdo da dupla camada de ions que
envolve a particula ou; (i) a que admite que a coagulacdo por reacBes quimicas especificas
entre as particulas e os agentes coagulantes (RICHTER, 2009).

Segundo Richter (2009), pesquisas feitas recentemente nas esta¢Ges de tratamento
de &gua, observou-se através de analise de microscopia, a formacdo de pequenos coagulos
pela adicdo de um agente coagulante para o tratamento de Agua. Nessas pesquisas,
verificou-se que adsorcdo de ions e o entrelagamento entre as particulas e o coagulante,
explicam melhor o fendmeno da coagulagdo do que a teoria da compressdo da dupla
camada.

Desta forma, assume-se que a coagulacdo é um processo fisico-quimico onde sédo
realizadas reacBes quimicas com agentes coagulantes, as quais desestabilizam dispersGes
de particulas sélidas (Figura 5-a), formando precipitados insoliveis (Figura 5-b) com
massa e peso suficientes para serem retirados por um simples processo de separagdo
mecénica sélido-liquido (GENDA, 1991; RICHTER, 2009).

FIGURA 5: Fendmeno de neutralizacdo de cargas e coagulacao.
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A coagulacdo com agentes poliméricos € realizada principalmente por adsorcédo-
desestabilizacdo sendo completada por um efeito de ligacdo por pontes entre particulas. O
polimero catibnico é efetivo no processo de adsorgdo-desestabilizagdo de coloides
organicos, pois se adere aos mesmos, ligando-se as diversas particulas como lacos em uma
corda (Figura 5-b). Estas reagfes de adsor¢do-desestabilizagdo por agentes poliméricos
realiza-se sob baixas condi¢Oes de pH e sdo extremamente rapidas, ocorrendo em fragdes
de segundo (RICHTER, 2009).

Nas estacBes de tratamento de agua, a coagulacdo é determinada por testes
laboratoriais, onde sdo utilizadas diversas dosagens de coagulantes a agua a ser tratada, que
apos o tratamento por coagulantes, sofre uma agitacdo mecanica e, posteriormente um
repouso por um determinado tempo para a decantacdo de precipitados insoluveis,
coagulados pelo polimero. A avaliacdo das dosagens de coagulantes € efetuada pelas
analises de turbidez e cor residual, bem como outros pardmetros de interesse no processo
(RICHTER, 2009).

3.4.4- Coagulagéo por neutralizagcdo de cargas

As particulas constituintes do caldo, xarope e calda de aclcar formam uma
dispersdo estavel devido as forcas eletrostaticas de repulsdo (MARAFANTE, 1993), e
podem ser desestabilizadas por agentes poliméricos, 0s quais atraem cargas elétricas
opostas, provocando a coagulacdo e posteriormente a precipitacdo. Quanto melhor for a
coagulacdo das particulas, maior sera a remocgdo das impurezas, tornando o caldo, xarope e
calda mais limpidos (MARAFANTE, 1993).

As particulas presente, no caldo de cana e calda de agucar diferem largamente em
composicao e tamanho, sendo as particulas maiores (® > 1 um) instaveis e sedimentam em
poucos minutos, e as particulas menores (® < 1 um) permanecem estveis em suspensao
por muitas horas e dificilmente sedimentam. Assim, para ocorrer uma rapida separagdo de
fases € necessério a desestabilizacdo e neutralizacdo entre as particulas carregadas
eletricamente presentes no meio liquido (COPERSUCAR, 199-?). Segundo Bennett (1975)
a desestabilizacdo e neutralizacdo dessas particulas podem ser provocadas por dois

métodos:
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(i) Neutralizacdo das cargas negativas: como a magnitude da carga depende do pH,
e 0 ponto isoelétrico do caldo, xarope e calda é de cerca de 3,5, a desestabilizacdo das
particulas pode ser provocada pela adicdo de &cido fosforico ou dioxido de enxofre (SO,)

para baixar o pH do meio e neutralizar as cargas negativas.

(i1) Reducéo do grau de hidratacio: quando o caldo, xarope e calda s&o aquecidos,
componentes proteicos sdo desnaturados e precipitados do meio e se aglomeram com as
particulas suspensas presentes no meio liquido. Essa precipitacdo ocorre devido as
particulas estarem menos hidratada, tornando assim uma solugdo instavel.
Alternativamente, este grau de hidratagdo pode ser reduzido pela adicdo de agentes
poliméricos com superficie catibnica ativa, em que a adsor¢cdo de uma cadeia de

hidrocarbonetos ndo polares desloca-se da superficie das particulas para a dgua.

Para a desestabilizacdo e coagulacdo das particulas dissolvidas e dispersas no
meio liquido, geralmente as usinas sucroalcooleiras e refinarias, durante a etapa de
clarificacdo do caldo, xarope e calda de acUcar, utilizam combinacBes de agentes
clarificantes, para alterar sensivelmente as cargas elétricas transportadas pelas particulas.
Segundo Marafante (1993), o objetivo principal desses mecanismos, € a maxima
eliminacdo dos ndo aclcares e coloides, originando subprodutos com maxima taxa de
sedimentacdo efou flotacdo, baixa turbidez, minima formacédo de cor, contedo minimo de
célcio e pH adequado para o processo de producdo de agucar de cana.

Algumas refinarias baseiam-se no fato de que a maioria das impurezas corantes
presentes na calda pode ser precipitada pelo uso de agentes poliméricos catidnicos, ja que a
maioria dos coloides possuem cargas idnicas negativas, 0s quais agregam-se as pequenas
particulas que sdo carregadas negativamente (ALBUQUERQUE, F., 2009; CARPANEZI,
2010; COPERSUCAR, 199-?; MATHUR, 1975; PAYNE, 1989).

3.5- Fundamentacao tedrica da flotagdo
3.5.1- Fundamentos e aplica¢des do processo de flotacéo

A flotacdo é um processo de separacdo de particulas liquidas ou sélidas de um
meio aquoso (fase liquida) devido a diferenca de densidade entre elas. As particulas
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flutuam até a superficie, por apresentarem densidades menores que a do meio. Para
facilitar a separagdo das fases, sdo introduzidas microbolhas de ar no meio liquido, que
provocam a ascensao das particulas para a superficie, de onde sdo removidos em fase de
espuma, denominado de flotado.

H& mais de cem anos, o processo de flotacdo é aplicado na industria de mineracao
para separacdo de minérios e suas impurezas, e também no tratamento de esgotos
domésticos e aguas residuais industriais. A sua aplicacdo no tratamento de &guas para
abastecimento ¢é bastante recente, iniciada ha cerca de 30 anos na Suécia e Africa do Sul
(RICHTER, 2009).

Com a aplicacdo e a troca de experiéncia no decorrer dos anos, o0 processo de
flotacdo tém levado a novos e melhores procedimentos e tém se expandido a outras areas
de engenharia, como quimica, ambiental e civil. Atualmente, a flotagcdo é utilizada para
remocdo de particulados, sélidos ou liquidos presentes em dispersdes (sélido/liquido),
emulses (liquido/6leo ou liquido/liquido) e misturas de solido/liquido (RUBIO,
MATIOLO, 2003; RUBIO et al., 2002).

Na indlstria alimenticia, a flotacdo tem sido empregada ha algum tempo por
algumas usinas produtoras de agucar de cana-de-agucar, para clarificacdo do caldo, xarope
e calda de agucar e recentemente aplicada na clarificacdo de sucos de magd, limdo, uva,
laranja (suco secundario extraido da parte central do bagaco da laranja) e vinho branco.
Embora existam algumas aplicacdes na area alimenticia, trabalhos de pesquisa cientifica
sdo bastante restritos.

Lea (1995) descreveu o processo de clarificacdo de suco de magd concentrado
desenvolvido pelo sistema Clarifruit, no Canada, para remocdo dos flocos existentes no
suco, utilizando o processo de flotacdo com nitrogénio, separando as particulas suspensas
no meio liquido com menos de duas horas.

Araya-Farias et al. (2008), buscaram uma tecnologia simplificada para
clarificagdo do suco de maca através da eletroflotacdo. Primeiramente o suco passou por
um tratamento enziméatico para degradacdo da pectina e na sequéncia realizou-se o
processo de eletroflotacdo, introduzindo a baixo do tanque de flotagdo uma tela de aco
inoxidavel, ligado a fios elétricos e eletrodos que transmitiam uma corrente elétrica com
densidade 20 [(mA) (cm)?] e, juntamente com o suco foram adicionados diferentes

concentracfes de gelatina, para floculacdo dos solidos suspensos e particulas coloidais,
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demonstrando no final do processo que a coloragdo do suco foi melhorada e a concentragao
de sélidos soluveis e o pH nédo foram afetados.

Sindou et al. (2008), compararam o processo de flotacdo utilizando o nitrogénio e
0 ar como agentes de espuma na producdo de vinho branco da cultivar Debina e em suco
de laranja. Os autores obtiveram bons resultados com a técnica de flotagdo utilizando o
nitrogénio para a elaboracdo de vinho branco, mostrando que a turbidez ficou mais baixa
guando comparado com o clarificado sedimentado de controle, e indicando também que a
técnica podera ser aplicada a outras cultivares de uva semelhantes. Para a elaboracdo de
suco de laranja a técnica também mostrou eficaz desde que, associando o processo de
flotacdo com o nitrogénio e enzimas pectinoliticas.

Albuquerque, C. (2009) empregou um pré-tratamento com enzimas pectinoliticas
seguido do processo de flotagdo com ar dissolvido (FAD) auxiliado por agentes
clarificantes (bentonita, gelatina e silica sol) para separar os sélidos soliveis recuperados
da polpa e membranas da laranja, durante a etapa de extragéo industrial de suco secundério
da parte central do bagaco da fruta, denominado de corewash. Este suco contém cerca de
5% de sdlidos solUveis e uma série de outros compostos insollveis provenientes da casca
da laranja, os quais contribuem para a baixa qualidade, amargor e adstringéncia. Esse suco
recuperado é um subproduto e considerado no setor citrico como secundario, possuindo
alta opacidade e elevado amargor, que precisam ser removidos para 0 uso como agente de
turvagdo em bebidas ou em outras aplicacBes industriais. A autora demonstrou que 0 suco
clarificado pelo processo FAD estava totalmente isento de polpa, e que a bentonita quando
utilizada em doses maiores, proporciona um produto clarificado com menos residuos de

sélidos suspensos e coloidais.

3.5.2- Flotag&o com ar dissolvido (FAD)

O processo de flotagdo com ar dissolvido (FAD) é realizado a partir da introducédo
de ar sob pressdo no meio liquido, seguida da reducdo brusca de pressdo e geracdo de
microbolhas. O ar é injetado no liquido num saturador sob pressdo, que pode variar de
acordo com a capacidade do flotador, e ap6s a saturacéo, é injetado a pressao atmosférica
no tanque de floculacdo, onde o ar dissolvido é liberado sob a forma de microbolhas, as

quais aderem a fase solida no meio liquido em suspensdo, promovendo assim a flotacdo. A
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dissolucdo do ar no meio liquido € influenciada pela temperatura e a pressdo utilizada
durante o processo.

Segundo Rodrigues et al. (2009), a flotacdo é considerada um processo fisico-
quimico complexo, onde inlmeras variaveis afetam a sua eficiéncia, algumas com maior
impacto, como o tamanho das bolhas geradas e o tamanho das particulas presentes no meio
liquido de onde deseja separar, afetando principalmente a eficiéncia da unido particula-
bolha e do hold-up de ar (razdo volume de ar / volume de liquido). Um dos grandes fatores
limitantes no processo de flotacdo é a faixa de tamanho das particulas, que deve se dispor
de uma determinada distribuicdo de tamanho e interacdo das bolhas para que a “captura”
das particulas por bolhas seja eficiente.

A coagulagdo e a aglomeracao de particulas em meio liquido é uma operagéo de
suma importancia para a eficiéncia do processo de flotacdo, que estd relacionada com
alguns aspectos importantes como: (i) pH do meio, deve estar na faixa 6tima para que
ocorra a coagulacao e precipitacdo de particulas, sendo fundamental para a formagéo dos
flocos com caracteristicas adequadas (tamanho, densidade e carga) e para proporcionar
agregacdo adequada entre as microbolhas de ar e os precipitados formados; (ii) natureza da
turbidez, que é causada por particulas de varios tamanhos, sendo que o tamanho dessas
particulas variam durante o processo de coagulacdo e em altos niveis de turbidez requerem
maiores dosagens de coagulantes; (iii) temperatura do meio, geralmente em baixas
temperaturas, a dispersao dos agentes clarificantes é prejudicada, dificultando a coagulacéo
das particulas dissolvidas ou dispersas; (iv) dosagens dos agentes clarificantes, que devem
ser adequados para cada caso; (v) tempo de coagulagdo, € um aspecto muito importante,
gue também influencia no tamanho e densidade dos flocos formados, contudo na literatura
nao ha convergéncia com relagdo ao tempo ideal (EDZWALD et al., 1992; EDZWALD,
WINGLER, 1990; TANAC, 2009).

3.5.3- Clarificacdo do xarope de cana e calda de aclcar pelo processo de
flotacéo

A aplicacdo da clarificacdo por flotagdo, nas usinas de acucar bruto foi

implementado pela empresa Tate and Lyle, que aperfeicoou o processo pelo

desenvolvimento de um eficiente floculante de poliacrilamida, aplicando a varias

instalagBes industriais em todo o mundo, para clarificagdo do xarope de cana (caldo
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concentrado). H& muitos anos, a clarificacdo pela flotacdo é um processo que tem
encontrado extensivo uso por outros paises, para o refinamento do acucar na forma de
fosfatacdo, até recentemente receber uma pequena atencdo para aplicacdo de outros
métodos para remogdo de particulados, em conjunto com a flotagdo. A flotacdo do xarope
de cana esta se tornando mais amplamente utilizado em outros paises, particularmente para
a producdo de acucar cristal branco para consumo direto, ou somente para remover a cor
e/ou 0s ndo agucares, para obtencdo de agicar com melhor qualidade (REIN, 2007).

Segundo Rein (2007) a separacdo pela flotacdo ndo depende muito do tamanho e
densidade relativa das particulas, que estdo sendo removidas, como também ndo depende
das suas propriedades superficiais, sendo consideravelmente melhorado pela adicdo de
agentes clarificantes que mudam as propriedades superficiais dessas particulas. O uso de
agentes clarificantes na flotagdo tem um grande efeito no processo, eles conduzem o
aprisionamento mecanico das bolhas de ar e das particulas coaguladas e floculadas,
auxiliando a separacdo do meio liquido. A fase gasosa é estdvel e ndo requer o uso
extensivo de agentes clarificantes, para alterar as propriedades superficiais das particulas
presentes no meio a ser tratado.

Os mecanismos envolvidos na formacao e flotagdo das particulas coaguladas séo
complexos, para os quais poucos trabalhos tém sido realizados para o entendimento dos
mecanismos envolvidos, e o processo tem evoluido através de investigac0es empiricas para
um processo viavel. Geralmente, para a otimizacdo do processo, as usinas e refinarias
efetuam ensaios laboratoriais para simular na pratica o processo de flotagdo, utilizando um
determinado xarope de cana ou calda de acUcar para ser tratado, que podem variar de
acordo com cada indistria. Este processo é muito atrativo, pois pode ser realizado por
equipamento de baixo custo (REIN, 2007).

A inddstria agucareira que utiliza a flotacdo reduz significativamente a dosagem
de SO, utilizado no processo de sulfitagdo. Além disso, o teor residual de sulfitos presente
no caldo, xarope e calda flotada diminui devido ao aquecimento, em torno de 85 °C,
durante o processo de flotacdo, provocando a precipitacdo de quantidades significativas de
sulfito de célcio e reducdo do teor de cinzas, devido @ menor solubilidade dos sulfitos e
sulfatos em temperaturas elevadas (ALBUQUERQUE, F. 2009).

Segundo Rein (2007), o processo de flotacdo pode ser ampliado em conjunto com
a sulfitacdo ou fosfatacdo para encontrar um critério particular da qualidade do agUcar que

deseja produzir, mas por causa da viscosidade e alta densidade do xarope e da calda de
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agucar, nao é possivel remover os solidos suspensos finos, sendo complementado por uma
filtragdo a vacuo.

Atualmente no Brasil algumas usinas e refinarias tém aplicado o processo FAD
para auxiliar a clarificacdo do xarope de cana e calda de acUcar para produzir aglcar com
baixa turbidez e coloracéo, sendo o agucar cristal branco, VHP e V-VHP e alguns tipos de
acUcares refinados (amorfo e granulado) como exemplos.

A FAD pode ser aplicada em trés distintas etapas de clarificacéo, sendo duas delas
durante o processamento da cana-de-agucar para producdo de agUcar cristal bruto e branco,
apés o caldo receber o tratamento fisico-quimico e depois de ser concentrado por
evaporacdo, originando o xarope. A outra aplicacdo da FAD é no refinamento do acucar
cristal, utilizado como matéria prima nas refinarias, onde o agUcar cristal é dissolvido em

agua, originado a calda de acgucar e posteriormente tratada com agentes clarificantes.

3.5.4- Modelagem para o processo FAD

Na pratica, o estudo cinético é utilizado para estudar diversos processos
industriais, que a partir de dados experimentais, possam converter o tempo medido no
laboratério, em estado ndo estacionario, para operag¢fes continuas. O estudo cinético é uma
ferramenta muito (til para analisar o comportamento das diversas variaveis envolvidas em
um processo, além de auxiliar no desenvolvimento de projetos industriais e
dimensionamento de equipamentos (YOVANOVIC, 2004).

Na literatura existem varios modelos para o processo de flotagdo, quase todos sdo
baseados na premissa de que a flotacdo é um processo de cinética quimica homogénea, que
de certa forma, hd& uma analogia entre a velocidade de reacdo quimica e o tempo de
ascensdo de aglomerados de particulas e microbolhas. Desta forma, os modelos propostos,
sdo formulados com base na taxa de ascensdo de aglomerados, que pode ser quantificada
em termos de alguns fatores fisicos e quimicos que definem o ambiente no interior dos
tanques de flotacdo.

A formulacdo de um modelo cinético adequado para a flotagdo ndo é simples e
deve basear-se em uma analise dos subprocessos individuais no ambiente de flotacado.
Estes subprocessos podem ser identificados por notar que uma particula deve completar
com sucesso a ascensdo até a superficie do meio liquido, a fim de ser removida como fase

de espuma, denominado de flotado. Porém, ndo é possivel fazer previsGes quantitativas
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sobre a estabilidade do flotado e o seu efeito sobre a capacidade de manter na superficie do
liquido, essas particulas flotadas ligadas as microbolhas. Além disso, as microbolhas
podem ou ndo colidirem com as particulas coaguladas, ou até mesmo, transportar nenhuma
a varias particulas até a superficie. Esta colisdo e transporte de particulas por microbolhas
dependem das caracteristicas de superficie das mesmas e, principalmente do tratamento
fisico-quimico aplicado ao meio liquido (YOVANOVIC, 2004; KING, 2001).

O objetivo principal do estudo da cinética da flotacdo € expressar parametros
relevantes do processo, abrangendo o estudo da velocidade de separagdo entre as fases
(s6lido e liquido) para encontrar as varidveis que possam afetar o processo. Entre as
modelagens existentes para descrever a cinética do sistema de flotacdo, a maioria séo

baseadas na lei que governa a velocidade das rea¢des quimicas, dada pela Equacéo (1).

d[c) v
Lt :_w:k C" () V (1) &)

onde —r,é a taxa de flotacdo; dC/dté a variagdo da concentracdo do parametro fisico-
quimico com o tempo t; dV /dté a variacdo do volume com o tempo t; k é a constante

cinética [(s)™]; n é a constante que caracterizaa ordem cinética (n = 0, 1 ou 2).

Para a avaliacdo do processo de flotagdo com base na Equacgéo (1), os valores de k
sdo estimados por meio de ajuste de curvas, com o propdésito de encontrar a ordem cinética
(n) do processo de flotagdo. Segundo Loyola (2006), a constante cinética (k) dependente da
distribuicdo do tamanho das particulas presentes no meio liquido, da dosagem e do tipo de
tratamento fisico-quimico do meio liquido e, principalmente da adsorgdo dos compostos
quimicos com as particulas. Além disso, k é dependente do fluxo de area superficial das
microbolhas geradas durante o processo de flotacdo e da perda de particulas flotadas por
sedimentacdo. Esta estimativa para encontrar os valores de k e n séo efetuadas através da
integracdo ou diferenciacdo da Equacdo (1), com objetivo principal de obter um ajuste
satisfatorio da equacdo aos dados experimentais. Desta forma foram descritos os dois
métodos para a avaliagdo da cinética da flotacdo, sendo o método integral e o diferencial,

com base na Equacéo (1).
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3.5.4.1- Método integral

O procedimento geral de andlise de dados experimentais pela utilizagdo do
método integral consiste em propor uma equacdo cinética, a qual supfe-se que seja
aplicavel aos dados que estdo sendo estudados. No método integral de andlise, a cinética do
processo de flotagdo é determinada pela integracdo da Equacdo (1), com o propésito de
encontrar a ordem cinética, para n = 0, 1 e 2 e a consisténcia dessa equagdo resultante, é
avaliada através de procedimentos gréficos, onde a curva estimada de C versus t é
comparada com os respectivos dados experimentais (FLOGER, 2001; LEVENSPIEL,
2000; SILVEIRA, 1996).

Caso o0 ajuste ndo seja satisfatorio para nenhuma das ordens testadas (n=0, 1 e 2),
0 método diferencial é testado para o ajuste dos dados experimentais, onde encontra-se n e

k adequados para o processo de flotagédo.

3.5.4.2- Método diferencial

O método diferencial de analise esta baseado na diferenciagdo dos dados
experimentais de concentragdo (C) em funcdo do tempo (t), onde se propde diversas
relacBes entre a velocidade da reacdo e as concentracBes dos diversos componentes do
sistema em estudo, avaliando-se as hipoteses através de graficos apropriados. Neste
método todos os termos da equacio sio avaliados, inclusive a derivada (dC/dt) e testa o
ajuste da equacdo aos dados experimentais. Desta forma, € possivel determinar n e k,
diferenciando numericamente os dados de C versus t, através da Equagdo (1).

A analise pelo método diferencial é aplicada quando a velocidade cinética é
essencialmente em funcio da concentragdo (C ), o qual necessita da obtencdo dos valores
experimentais em diferentes intervalos de tempo. Assim, obtém-se valores para (dC/dt)
para que todos os termos da equagao sejam avaliados, testando a qualidade do ajuste com
os dados experimentais (FOGLER, 2001; YOVANOVIC, 2004; LEVENSPIEL; 2000;
SILVEIRA, 1996).
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4- MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

A presente pesquisa foi desenvolvida na planta-piloto e nos laboratérios do
Departamento de Engenharia e Tecnologia de Alimentos e Instituto de Biociéncias, Letras
e Ciéncias Exatas, Campus de Sdo Jos¢ do Rio Preto, SP, da Universidade Estadual
Paulista “Jalio de Mesquita Filho” (UNESP), onde foram conduzidos os ensaios de
flotagdo com ar dissolvido (FAD) em amostras de acgucar cristal de cana dissolvido em
dgua (calda de agucar a 66 °Brix), com a determinacdo dos parametros fisicos, quimicos e
cinéticos, necessarios para avaliar a eficiéncia do processo e submeté-los a modelagem
matematica.

Neste capitulo sdo descritas as metodologias empregadas para o preparo da
matéria prima e do polimero catidnico utilizado nos ensaios laboratoriais, a metodologia
experimental aplicada ao processo FAD em batelada e as técnicas analiticas, para avaliar o
processo de clarificacdo da calda de agucar pela FAD.

A calda de aclcar e a solugdo do polimero catidnico auxiliar de clarificacdo
utilizada nos experimentos eram preparadas no mesmo dia para cada experimento, para
preservacdo das suas caracteristicas fisicas, quimicas e composicdo, evitando alteracdes
como hidrolise da sacarose e possiveis altera¢@es fisico-quimicas da calda.

4.1- Materiais

4.1.1- AcUcar cristal

Dois lotes de acgUcares cristais, analogos aos empregados no processo de refino
para obtencdo de acUcar refinado, foram utilizados para os experimentos FAD. No
primeiro lote, foi utilizado o aglcar fabricado e fornecido pela Usina Santa Isabel S/A
(Unidade 2), localizada no municipio de Mendonga, enquanto que no segundo lote foi
utilizado o agucar fabricado e fornecido pela Usina Guarani (Unidade Cruz Alta),
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localizada no municipio de Olimpia, ambas as usinas localizadas no interior do estado de
Séo Paulo.

O acgUcar do primeiro lote (1° lote) foi caracterizado como sendo do tipo cristal,
produzido através do método de purificacdo e clarificacdo por sulfitacdo seguido de
calagem e polimero anidnico, como auxiliares do processo de sedimentacdo para separagdo
do material precipitado. Este acUcar possui cristais bem definidos, com granulometria
média e homogénea. Trata-se de um agucar cristal comum, comercializado no territorio
nacional para consumo direto ou para refino, com polarizagdo de 99,82 % e umidade de
0,04 %. O agucar foi produzido na safra de 2010, durante 0 més de agosto.

O acglcar do segundo lote (2° lote) foi caracterizado como sendo do tipo cristal,
denominado pela propria industria como matéria prima para a refinaria, com polarizagéo
minima de 99,7 % e umidade de 0,06 %. Trata-se de um agUcar cristal especial para uso
exclusivo da propria refinaria. Para sua producdo, o caldo de cana foi purificado e
clarificado pelo método de sulfitacdo em conjunto com a calagem, fosfatacdo e agentes
poliméricos (aniénico e catidnico), como auxiliares dos processos de sedimentacdo e
flotagdo para separacdo do material precipitado. Este aglcar possui cristais definidos e
granulometria grossa e irregular. O agucar foi produzido na safra de 2010, durante 0 més
de novembro.

Cada lote de agucar cristal (100 kg cada), utilizado como matéria prima, foi
homogeneizado, distribuido em sacos plasticos em aliquotas de aproximadamente 7 kg,

fechados hermeticamente, identificados e armazenados em camara friaa 4 + 2 °C.

4.1.2- Agente auxiliar de neutralizag&o e coagulacio

Os experimentos foram realizados utilizando um polimero catiénico, como
auxiliar de neutralizacdo e coagulagdo das particulas dissolvidas e dispersas na calda de
aclcar, por possuirem grande afinidade com a interface dessas particulas que estdo
carregadas eletricamente.

O polimero catidnico utilizado foi o Flonex 7080 SI (SNF Floerger, fornecido
pela Skills Quimica). Trata-se de um polimero coagulante catibnico em solu¢do aquosa,
alto peso molecular e alta viscosidade e densidade de carga, tendo a poliamina como

substancia ativa. Atualmente a aplicagdo deste polimero desempenha um papel importante

Leandra Cristina Crema



Capitulo 4: Materiais e Métodos 58

em industrias relacionadas a alimentacdo humana, como por exemplo, no tratamento de
agua potavel e como agente descolorante em usinas e refinarias de aglcar de cana. A
poliamina ndo afeta a alcalinidade do meio a ser tratado, ndo é tdxica e ndo causa impacto
ao meio ambiente, sendo recomendada a dose maxima de 10 [(g) (L)™] de acordo com as
especificagdes do Food and Drug Administration (F.D.A.) (SKILLS QUIMICA, 1998).

4.1.3- Flotador (Saturador de ar)

Para realizagdo dos experimentos FAD, foi utilizado um flotador (saturador de ar)
de bancada (Figuras 6 e 7) desenvolvido nos laboratérios do Departamento de Engenharia
e Tecnologia de Alimentos da UNESP (ALBUQUERQUE, C., 2009), construido em aco
inoxidavel AISI 304, composto por um cilindro vertical de 3” de didmetro e 0,45 m de
altura, com volume total de 2000 mL, e capacidade de tratamento para 1000 mL de liquido
por batelada. A esse cilindro estd acoplado uma tampa com um tubo vertical de ago
inoxidavel de %" de diametro para permitir a injecdo do ar comprimido no seu interior. A
tampa do flotador tem fechamento hermético, composta por um anel de vedacdo em
borracha sintética Buna-N e bracadeira de fechamento rapido, possuindo um mandmetro
para medicdo da pressdo (0 a 1100 kPa) e uma valvula de %’ para conexdo do ar
comprimido e posterior retirada do liquido apds despressurizacdo (Figura 6-a).

O agitador mecéanico, desenvolvido para o proprio flotador, é constituido por um
motor de 0,5 HP, composto por um sistema de polias, o qual promove a agitagdo

translacional, proporcionando cerca de 100 rpm no eixo do vaso flotador (Figuras 6-b e 8).

4.1.4- Ar comprimido

O sistema de ar comprimido utilizado nos experimentos é composto por um
compressor, uma rede de distribuicdo e um ponto de consumo, o qual possui um filtro
regulador de ar (Arcdal 241358D), que permite o controle da pressdo (0 a 1100 kPa) e a
separacdo de agua e de 6leo vindos do proprio compressor. Este sistema contém uma
vélvula de alivio, para quando houver desenvolvimento maximo de pressdo pelo

compressor, 0 ar em excesso, € expulso pela valvula através da descarga.
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FIGURA 6: (a) Flotador (saturador de ar) de bancada; (b) Flotador acoplado ao agitador
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FIGURA 7: Esquema do flotador (saturador de ar) de bancada.
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FIGURA 8: Esquema do flotador (saturador de ar) acoplado ao agitador mecanico e seta
indicativa de movimento.

4.1.5- Funil de separacao

Nos experimentos para a avaliacdo da clarificagdo, foi utilizado o funil de
separacdo de vidro, tipo péra (Figura 9-a) e nos experimentos para a determinagdo da
cinética de flotacdo, foi utilizado o funil de separacdo graduado, com divisdes volumétricas
de 1 mL (Figura 9-b). Ambos funis possuem capacidade de 1000 mL e vélvula na parte
inferior, que permite facilmente a retirada das aliquotas do produto clarificado e o
acompanhamento dos experimentos FAD. A func¢do do funil é a separacgdo fisica entre os
aglomerados (particulas coaguladas e microbolhas de ar) e do liquido clarificado, ap6s a
despressurizacdo do flotador.

4.2- Métodos Experimentais
4.2.1- Dissolucéo do acucar cristal

Esta etapa consiste em dissolver completamente o agUcar cristal em agua, para

obtencdo de uma calda homogénea. Em um béquer foram pesadas quantidades suficientes
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do acUcar cristal homogeneizado, em balanga digital semi-analitica (Gehaka BK 3000) e
adicionada agua deionizada a temperatura ambiente, para obtengdo de uma calda com
concentragdo de 66 = 1 °Brix e pH 5,8 £ 0,2. Essa mistura de agua e acucar foi aquecida
em banho ultratermostatizado (Marconi MA-184) com temperatura controlada de 40 °C e
agitada por um mini agitador mecanico eletrénico (Quimis Q235), com agitacdo de 1700
rpm, até que todo agucar presente fosse completamente dissolvido, formando uma calda
viscosa e homogénea. Apds a completa dissolugdo do aglcar em 4gua, a temperatura da
calda de acUcar foi ajustada até a temperatura do experimento, com o °Brix aferido através
de um refratbmetro digital portatil (Atago PAL-3) e caso necessario, uma eventual
corregdo da concentracdo. A leitura do pH e da temperatura da calda de aglcar foi efetuada
diretamente por um pHmetro calibrado (Tecnal TEC-11) e por um termdémetro de mercurio

aferido, com escala graduada e menor divisdo de 1 °C.

(@ (b)
FIGURA 9: (a) Funil de separagdo, tipo péra; (b) Funil de separagdo graduado, com
divisdes volumeétricas de 1 mL.

4.2.2- Preparacdo do polimero catiénico

Foi preparada solucéo na concentragéo de 100 [(g) (L)™] do polimero Flonex 7080

S, para permitir pequenas dosagens em ppm. Para preparar a solucdo, foi utilizado baldo
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volumétrico, pesada a quantidade necessaria em balanca digital semi-analitica (Gehaka BK
3000), e completado o volume com &gua deionizada. A homogeneizagdo foi manual, de
forma bem lenta, agitando apenas o recipiente em forma de circulo, sem o auxilio do
bastdo, para evitar a quebra da cadeia dos polimeros. Esta solucdo permaneceu em repouso

por 2 h em temperatura ambiente, para a completa dissolu¢do do polimero em agua.

4.2.3- Processo de flotacdo com ar dissolvido (FAD)

Para proceder a clarificagdo pelo processo FAD, foi utilizada a calda de aglcar
com 66 £ 1 °Brix e pH 5,8 £ 0,2 & qual foi dosada (0 a 1000 ppm) a solucdo de 100 [(g)
(L)"] do polimero catiénico, seguida de uma leve agitacdo manual, auxiliada por um
bastdo de vidro. A temperatura de operagdo foi mantida constante, com o emprego de um
banho ultratermostatizado (Marconi MA-184), na temperatura referente ao experimento até
0 momento da transferéncia da calda tratada ao flotador.

Apbs o tratamento fisico-quimico, o flotador é fechado hermeticamente, o ar é
injetado no liquido, até a pressdo desejada (95 a 895 kPa), através do tubo flexivel,
acoplado ao ponto de consumo do sistema de ar comprimido e a valvula do flotador
(Figura 7). O ar é incorporado no liquido pela parte inferior do flotador. Apds injecéo do
ar, o tubo flexivel é desconectado e o flotador é acoplado ao agitador mecénico (Figura 6-b
e 8), o qual promove agitacdo por tempo determinado (0 a 300 s), favorecendo a
turbuléncia e homogeinizagdo do liquido juntamente com o ar injetado.

Apbs a agitacdo mecanica, o flotador é colocado no suporte, onde outro tubo
flexivel é conectado a valvula do flotador, para a retirada do liquido saturado de ar. A
vélvula é aberta lentamente para despressurizacdo do flotador e transferéncia da mistura
bifasica (calda + ar) para o funil de separa¢do (Figura 9-a), dando inicio ao processo de
separacdo de fases pela FAD, conforme apresentado na Figura 10.

Na despressurizacdo sdo formadas milhares de microbolhas, que aderem-se as
particulas coloidais (dissolvidas e dispersas) precipitadas, devido & adicdo do polimero
catidnico, formando aglomerados (particulas coaguladas e microbolhas de ar), que ficam
com densidade menor que a do meio, 0s quais sobem até a superficie do liquido, de onde

sdo facilmente removidos.
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FIGURA 10: Aparato utilizado nos experimentos FAD.

A flotacdo procede por certo periodo de tempo, até a completa separacdo entre as
fases, apds o qual o liquido clarificado permanece na parte inferior do funil de separagéo e
os aglomerados (particulas coaguladas e microbolhas de ar), denominado de flotado, ficam
suspensos na parte superior do liquido. Assim, o liquido clarificado é facilmente removido
por meio da valvula existente na parte inferior do funil, e posteriormente a remocdo do
flotado. Um fluxograma do processo de clarificacdo pela FAD é apresentado na Figura 11,
onde sdo mostradas as principais etapas.

Foram realizados ensaios preliminares para definicdo das principais variaveis de
operacdo do processo FAD, sendo a temperatura, a pressdo, o tempo de agitacdo mecanica
do flotador, dosagem (concentracdo) do polimero catibnico e o tempo necessario para
completar a separagdo entre as fases, sendo considerados os fatores de maior importancia
para o0 sucesso da clarificacdo da calda de agucar por FAD. A partir dos dados obtidos
nesses ensaios foram selecionadas as condi¢des de pressdo, tempo de agitacdo mecanica e
tempo de separacdo entre as fases, para avaliagdo da clarificacdo da calda de agUcar por

FAD para trés diferentes temperaturas e as trés melhores dosagens do polimero catiénico.
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FIGURA 11: Fluxograma dos ensaios FAD.
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Todos os materiais e equipamentos foram adequadamente limpos e secos antes de
cada experimento. Para a limpeza do flotador foi utilizada agua potivel, detergente neutro
e uma escova de nylon. Para a limpeza dos funis de separagdo, além da agua, detergente e
escova, foi utilizado alcool etilico hidratado (CH3CH,OH) a 96 %, com 3 % de NaCl para

auxiliar na remocé&o de residuos do polimero cationico.

4.2.4- Métodos analiticos

A metodologia empregada para as analises fisico-quimicas foi proposta pelo
Centro de Tecnologia Copersucar (COPERSUCAR, 2005b; 2009; 2011), baseadas nos
métodos recomendados pela International Commission for Uniform Methods of Sugar
Analysis (ICUMSA), utilizados pelas usinas sucroalcooleiras e refinarias brasileiras.

As anélises fisico-quimicas foram realizadas na calda ndo tratada e na calda
clarificada pelo processo FAD, com base nos seguintes parametros: cinzas
condutimétricas, cor ICUMSA, turbidez, filtrabilidade e floco alcodlico. Tais métodos
foram selecionados a partir de uma gama ampla de parametros e atributos de qualidade do
aclcar e calda de acucar, apdés inUmeros ensaios preliminares e mediante consulta e
acompanhamento junto as usinas sucroalcooleiras.

A calda ndo tratada e a calda clarificada foram analisadas seguindo as mesmas
metodologias de analises do agUcar cristal, adaptada para o °Brix imposto para
procedimento analitico para o caldo de cana, calculado por balanco de massa. Para uma
maior confiabilidade dos dados experimentais, todas as analises foram realizadas em

triplicata.

4.2.4.1- Cinzas Condutimétricas

A metodologia CTC-LA-MT1-006 (28 g), versdo 02/2009 (COPERSUCAR,
2005b), foi empregada para a analise de cinzas condutimétricas por meio de
condutivimetro digital portatil (Analion Q279P), previamente calibrado, o qual possui uma
célula de condutividade que gera uma corrente elétrica [(mS) (cm)™] quando submetida &
amostra com 28 °Brix. Esta condutividade elétrica gerada é proporcional a concentracéo

ibnica presente na amostra, e convertida em condutividade, sendo entdo calculada a
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porcentagem de cinzas condutimeétricas, conforme apresentada na metodologia. Segundo o
manual do prdprio condutivimetro, todos os ions presentes na solucéo participam dessa
conducdo e por essa razdo, pode-se dizer que a condutividade fornece uma informacéo
global, por natureza ndo especifica. O resultado é expresso em percentual de cinzas

condutimétricas [%].

4.2.4.2- Cor ICUMSA

Para as analises de cor, foi utilizado o método CTC-LA-MT1-007, versdo 05/2011
(COPERSUCAR, 2011), por meio de um espectrofotémetro digital (Micronal B342I1) com
leitura em absorbéancia, comprimento de onda de 420 nm e comprimento interno da cubeta
de 1 cm. O pH da amostra foi ajustado para 7,0 + 0,2 pela solucio tampio MOPS (Acido
Morfolinopropanosulfénico - C;HisNO4S), conforme indicado na metodologia.
Considerando que as primeiras leituras de absorbancia, foram maiores que 0,7, as analises
de cor ICUMSA passaram de 20 g para 10 g de amostra (equivalente a 10 °Brix), conforme
indicacdo da metodologia. A cor ICUMSA é calculada pela equacio:
[Cor ICUMSA = (Abs / b c) 100], onde Abs é a leitura de absorbancia; b é o percurso ético
da cubeta [cm]; ¢ é a concentracdo de sacarose em funcdo do °Brix [(g) (mL)™], conforme

apresentada na metodologia. O resultado de cor é expresso em unidades de ICUMSA [UI].

4.2.4.3- Turbidez

Para as andlises de turbidez, o método empregado foi o CTC-LA-MT1-014,
versdo 05/2011 (COPERSUCAR, 2011), onde a turbidez da amostra a 50 °Brix é lida em
turbidimetro digital portatil (Quimis Q279P). O resultado é expresso em unidades

nefelométricas de turbidez (NTU).

4.2.4.4- Filtrabilidade

Para a avaliacdo da filtrabilidade, 0 método empregado foi o CTC-LA-MT1-016,
versdo 02/2009 (COPERSUCAR, 2009), no qual a amostra a 50 °Brix € filtrada a vécuo,

avaliando-se o volume de filtrado no tempo maximo de 5 minutos. Para a filtracdo a vacuo,
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foi utilizado um conjunto de Kitassato, provido de um funil de Buchner, conectado a outro
Kitassato de seguranga, com esferas de silica, para absor¢éo de agua, que por sua vez esta
conectado a uma trompa que proporciona vacuo de 30 polegadas de mercdrio. O resultado

é expresso em [(mL) (min)™].

4.2.4.5- Floco alcodlico

Para avaliar o floco alcodlico, foi utilizada a metodologia CTC-LA-MT1-017,
versdo 01/2005 (COPERSUCAR, 2005b), onde a amostra é dissolvida em dgua deionizada
até 50 °Brix, adicionando-se alcool etilico a 95 %, que apds repouso de uma hora produz

ou ndo a formacdo de flocos. O resultado é expresso em “Ausente” ou “Presente”.

4.2.5- Determinacao das variaveis operacionais para a clarificacdo da calda de
acgucar pelo processo FAD

Ensaios foram realizados, para definir as condicdes operacionais do processo

FAD para a clarificacdo da calda de agucar, bem como, 0s niveis operacionais a serem
explorados nas variaveis pressdo, tempo de agitacdo mecanica, temperatura e dosagem do
polimero catidnico. Estes estudos compreenderam: (i) determinacdo da concentragdo de O,
dissolvido em amostras de dgua deionizada e na calda de aglcar (1° lote) a 66 + 1 °Brix,
com duas variaveis, pressao e tempo de agitacdo mecanica do flotador; (ii) determinacao
da concentragdo de O, na calda com o tempo de agitacdo mecanica fixo no flotador,
variando a pressao e a temperatura; (iii) calculo da concentracdo de saturacdo de ar e ar
dissolvido em funcdo da medida de concentragdo de O, dissolvido na &gua deionizada e na
calda de acucar; (iv) determinacdo da faixa 6tima de dosagem do polimero catidnico,
avaliando e comparando os parametros fisico-quimicos da calda ndo tratada com a calda

clarificada pelo processo FAD.

4.2.5.1- Determinacdo da concentracdo de O, dissolvido em funcéo da
pressado e tempo de agitacdo mecanica do flotador

A determinacéo da concentracdo de O dissolvido na a4gua deionizada e calda de

actcar em fungdo da pressdo e do tempo de agitacdo mecénica do flotador foram
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parametros fundamentais para: (i) determinacdo da pressdo de operagdo e 0 tempo
necessario de agitacdo do flotador para prosseguir os experimentos FAD; (ii) auxiliar no
célculo da concentracdo de saturacdo de ar e ar dissolvido nos liquidos estudados pelo
processo FAD, logo ap6s a despressurizacdo do flotador e transferéncia para o funil de
separacdo; (iii) verificar a absorcdo do ar no liquido com relagcdo a presenca (calda) e
auséncia (agua) de sélidos soliveis no meio liquido.

A medida da concentragdo de O dissolvido nos liquidos foi realizada com o
auxilio de um oximetro digital portatil (Instrutherm Dissolved Oxygen MO-880). Os
ensaios foram divididos em duas etapas, primeiramente foi realizada com &gua deionizada,
e a segunda etapa com a calda de aglcar (66 + 1 °Brix), sem adicdo de nenhum agente
clarificante. O processo FAD foi conduzido em temperatura ambiente (26 + 2 °C),
conforme metodologia apresentada no item 4.2.3, sem a adicdo do polimero catiénico.

Na primeira etapa, 0s ensaios para a determinacdo da concentracdo de O, foram
efetuados com a 4gua deionizada, submetida ao processo FAD, com pressdo variando de
95 a 895 kPa, com incrementos de 100 kPa e tempo de agitacdo mecénica do flotador,
variando de 0 a 300 s, com incrementos de 30 s, totalizando onze conjuntos de dados para
cada incremento de pressdo. Foram utilizados 1000 mL de &gua deionizada renovada a
cada experimento e a leitura da solubilidade de O, foi efetuada com o oximetro logo apds a
despressurizacdo do flotador e transferéncia da agua saturada de ar para um béquer de 1000
mL.

A principio, houve dificuldades para a coleta dos dados de concentra¢do do O,
presente na dgua deionizada, devido & ascensdo rapida e aglomeracdo das microbolhas no
sensor da sonda do oximetro, formadas no inicio do processo FAD. Para corre¢do do
problema, foi adaptado a sonda, um suporte, possuindo duas camadas de algodao, o qual
protegeu o sensor e evitou a aglomera¢do das microbolhas, facilitando a medida de
concentragdo do O, na &gua, sem interferéncia e com maior precisao.

Na segunda etapa, 0s ensaios para a determinacdo da concentracdo de O, foram
efetuados na calda de acUcar (66 + 1 °Brix), submetido ao processo FAD, variando a
pressdo entre 95 a 895 kPa, com incrementos de 100 kPa, e tempo de agitacdo mecénica do
flotador variando entre 0 a 300 s, com incrementos de 30 s, totalizando onze conjuntos de
dados para cada incremento de pressao.

Para a leitura da solubilidade de O, na calda de acUcar, procedeu-se da mesma

forma descrita para a agua deionizada, ndo sendo necessaria a adaptacdo da protecdo no
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sensor do oximetro, devido a alta viscosidade da calda, que favoreceu uma lenta ascenséao
das microbolhas no meio liquido.

Os ensaios para a determinacdo da concentracdo de O, dissolvido nos liquidos
(Agua deionizada e calda de aglcar) foram realizados em duplicada e os resultados

expressos como média dos valores originais.

4.2.5.2- Determinacdo da concentracdo de O, dissolvido em funcédo da
pressdo e temperatura

A determinacéo de concentragdo de O, dissolvido na calda de acucar em funcédo
da pressdo e temperatura constituiu também um dos pardmetros fundamentais para: (i)
definicdo da temperatura de operagdo nos experimentos FAD nas condi¢des otimizadas;
(ii) auxiliar no célculo da concentracdo de saturacdo de ar e ar dissolvido na calda, pelo
processo FAD, logo apds a despressurizagdo do flotador e transferéncia do liquido; (iii)
verificar a permanéncia do ar na calda com relacdo a temperatura de operacao; (iv)
avaliacdo da influéncia das altas temperaturas atualmente utilizadas nas usinas
sucroalcooleiras e refinarias no processo de flotacdo, que é de aproximadamente 85 °C.

Os ensaios para a determinacdo de concentragdo de O; na calda de acUlcar (66 + 1
°Brix) foram conduzidos em trés temperaturas, 26, 50 e 70 £ 2 °C. A calda de acucar (1°
lote), sem adicdo do polimero catibnico, foi ajustada até a temperatura do experimento, a
qual foi submetida ao processo FAD, com a maxima pressdo de operagdo de 895 kPa e
agitacdo mecénica de 300 s. O oximetro digital portatil, foi utilizado para a medida da
concentracdo de O, dissolvido na calda. Os ensaios foram realizados em duplicada e os

resultados expressos como média dos valores originais.

4.2.5.3- Célculo da concentracdo de saturacdo de ar a partir da medida

de O, dissolvido
No processo FAD existem pelo menos trés fases distintas, a fase sélida dissolvida
e/ou dispersa em uma fase liquida e a fase gasosa inserida durante o processo. A
quantidade de ar disponivel na FAD depende totalmente da pressdo de operacdo do
sistema, e a coalescéncia entre particulas e microbolhas pode ser prejudicada quando a
quantidade do ar ndo é suficiente para diminuir a densidade média dos aglomerados

formados no meio liquido. Por outro lado, uma relacdo adequada entre o ar e a fase s6lida

Leandra Cristina Crema



Capitulo 4: Materiais e Métodos 70

pode favorecer a coalescéncia entre particulas e microbolhas e, posteriormente, a ascensao
até a superficie do meio liquido.

Neste contexto, foram desenvolvidas equagdes para o calculo da concentracdo de
saturacdo do gas (ar e O,) nos liquidos (agua deionizada e calda de aglcar a 66 °Brix) no
flotador sob pressdo, em funcdo da pressao, temperatura e tempo de agitacdo mecénica do
flotador. Para o célculo da concentracdo de saturagdo do gas (ar e O,) foram utilizados os
dados experimentais adquiridos dos ensaios descritos nos itens 4.2.5.1 e 4.2.5.2.

Desta forma, para predizer a relacdo entre o ar e o liquido, foi utilizado o conceito
de solubilidade de gases em meio liquido, e considerando que o ar se dissolve no meio
liquido sem reagir com este.

Baseando-se na lei de Henry (Equagdo 2), a solubilidade de um géas, pode ser
relacionada com a pressdo parcial deste gas no meio liquido, a uma determinada
temperatura. Esta lei é constituida pela constante de Henry (H), que relaciona a
solubilidade do gas com a pressao parcial, e depende tanto da natureza do soluto (fase
gasosa), quanto do solvente (fase liquida) e, principalmente, da temperatura
(WASHBURN, 1928; NETZ, ORTEGA, 2002).

Pi = Hi—HZO X; (2)

onde p, € a pressdo parcial do gas [kPa], sendo para 0 O, calculada pela Equagéo (3) e
para o ar, calculada pela Equacao (4); H,_,, o é a constante de Henry para o gas dissolvido
em agua, a uma determinada temperatura (Tabela 8), [(kPa) (nimero de moles totais)

(ntmero de moles do gas)™]; e X; é a fragdo molar de equilibrio do gas dissolvido no meio

liquido [(nGimero de moles do gés) (nGmero de moles totais)™].

Considerando que o ar atmosférico no local do experimento seja composto por 78
% de nitrogénio (N2), 21,97 % de oxigénio (O.) e 0,03 % de dioxido de carbono (COy), a

pressdo parcial do O, (p;) foi calculada através da Equagdo (3) que se relaciona com a

pressdo total do ar.
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TABELA 8: Constante de Henry (adaptado de Washburn, 1928).

Hi_Hzo [(kPa) (ntmero de moles totais) (nimero de moles do gas)?]

Temperatura (°C) (o)) Ar
26 45130 x 10 739,84 x 10
50 595,79 x 10* 958,53 x 10*
70 671,78 x 10* 1063,91 x 10*
Po
Yo, =5 (3)

onde Yy, ¢ a fragdo molar do O presente no ar atmosférico [(nimero de moles do gas)

(nimero de moles totais)!]; P, é a pressdo total do ar [kPa], calculada por

ar

P,=PR +P5? onde P

ar manométrica atm ! manométrica

a pressao manométrica no flotador [kPa] e P’ a

atm

pressdo atmosférica no local do experimento [kPa], calculada pela Equacéo (4).

z War
g—} 4)

Pt =Piexp| -
atm atm p( R Tabs

onde PZ-° é a pressdo atmosférica para z = 0 [kPa]; g é a aceleragdo da gravidade [(m)

()?]; z é a altitude no local do experimento [535,91 m]; PM & é a massa molar média do
ar [(kg) (kg-mol)™; R é a constante dos gases [(Pa) (m®) (kg-mol)™ (K)™]; e T, éa
temperatura absoluta [K].

A concentracdo do gas (ar ou O,) é a relagdo entre a sua massa dissolvida no meio
liguido e o volume total do liquido. Assim, partindo da definicdo de fracdo molar, temos a
relacdo entre o ndmero de moles de um determinado componente e o numero total de
moles presentes em uma solucéo, e sabendo que a quantidade de moles de um determinado
componente é a relacdo entre sua massa [kg] e a sua massa molar [(kg) (kg-mol)™]

presente na solucdo, a concentracdo de saturacdo do gas na agua deionizada, no flotador
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sob pressdo, pode ser determinada pela Equagdo (5). O resultado € expresso em

[(mg) (L)™].

o
Chmaioun = ; (5)

i, nadgua — a_XJ

onde C3*

i, na dgua

é a concentracdo de saturacdo do gas (ar ou O,) dissolvido na agua [(mg)

(L)Y; PM;: éa massa molar média do gas [(kg) (kg-mol)’]; PM, & a massa molar da

dgua

agua [(kg) (kg-mol)™]; Pagua € @ densidade da agua, a uma determinada temperatura [(mg)

(L)1, tomada de Perry e Chilton (1980)].

Para o calculo da solubilidade do gas (ar ou O) na calda de acucar, foi utilizado o
mesmo raciocinio aplicado anteriormente a agua deionizada, mas com uma pequena
modificacdo na Equacdo (5), ja que a calda é composta por dois componentes, o aglcar
cristal (soluto) dissolvido na dgua deionizada (solvente).

A sacarose é uma substancia polar, isto é, possui regides carregadas
negativamente e positivamente, as quais reduzem as interagdes atrativas entre ions de
cargas opostas e, principalmente, a capacidade de formar pontes de hidrogénio entre si
(NETZ, ORTEGA, 2002). Segundo Gharsallaoui et al. (2008), pelo menos trés tipos de
interacfes moleculares podem ocorrer em solugBGes de sacarose: agua-agua, sacarose-
sacarose e agua-sacarose. Todas essas interagBes sdo possiveis, resultando na formagao de
pontes de hidrogénio intermoleculares ou até mesmo a formacdo de pontes
intramoleculares.

Neste contexto, para o calculo da solubilidade do gas (ar ou O,) na calda de
acUcar, foi considerado que: (i) o agucar dissolvido na calda ndo absorve o gas inserido no
processo FAD e, uma parte da 4gua adicionada para dissolver o agucar e formar a calda,
nao estara totalmente disponivel para absorver o gas e; (ii) ha apenas interacfes entre as
moléculas de agua e sacarose. Além disso, utilizando o conceito de agua livre de soluto, ou
seja, uma parcela da dgua presente na calda é utilizada para manter a sacarose em solucéo e
a outra parcela para hidrata-la, parcela esta ndo utilizada para dissolver o gas inserido no

processo FAD. Assim, por diferenca, entre as parcelas de agua em solucdo e agua para
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hidratar a sacarose, foi calculada a agua livre disponivel, ou seja, a 4gua livre presente na
solucdo que dissolve uma parcela do gas inserido no processo FAD.
Portanto, usando o conceito de fracdo molar, interagdo molecular 4gua-sacarose e

agua livre de soluto, obtém-se a Equacéo (6).

e

! Total Ligada
ﬂ n M agua M ég?xa
PM, PM

agua

(6)

onde M, é a massa do gas [kg]; M é a massa total de dgua presente em 1000 mL de

agua
solucdo [kg]; M ;giggda ¢ a massa de agua ligada as moléculas de sacarose [kg], calculada

pela Equagdo (7).

igada Msacarose
Mo = gh (PM—J PMigua @)

sacarose

onde gh é o grau de hidratacdo da solugdo, a uma determinada temperatura [(nUmero de
moles de sacarose) (nimero de moles totais)™], tomada de Gharsallaoui et al. (2008);

M é a massa de sacarose presente em 1000 mL de solucdo [kg]; PM é a massa

sacarose sacarose

molar da sacarose [(kg) (kg-mol™).

A solubilidade do gas (ar e O2) na calda de acucar foi determinada substituindo a
Equacdo (7) em (6). Desta forma, a predicdo da concentra¢do de saturacdo do gas (ar ou
0,) na calda de acucar, no flotador sob pressdo, pode ser calculada pela Equacéo (8). O
resultado é expresso em [(mg) (L)™].

e[ e o)

hna clda = Vcalda (1_ Xi)

(8)
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onde CX*

i, na calda

é a concentracdo de saturagdo do gas (ar ou O,) dissolvido na calda de

agticar [(mg) (L)"]; V.

calda

é 0 volume total da calda [L].

4.2.5.4- Célculo da concentracdo de ar dissolvido a partir da medida de
O, dissolvido e da concentracao de saturacéo de ar calculada

Por meio do oximetro mediu-se somente a concentracdo do O, € nNO processo
FAD, interessa-nos € a concentracdo de ar dissolvido no meio liquido ap6s a
despressurizacdo do flotador e transferéncia do liquido. Assim, para expressar a razao entre

a concentracdo de O, medido experimentalmente com a concentracdo de ar dissolvido, foi

relacionada a concentragéo de saturagdo do ar e do O (C™ ) na agua deionizada e na

i, naagua/calda:

calda de ac¢Ucar, calculado pelas Equacdes (5) e (8), respectivamente, com a concentracéo

do O dissolvido (CPeP ) medida experimentalmente, pelos ensaios apresentados nos

0,, na dgua/calda

itens 4.2.5.1 € 4.2.5.2, por meio da Equac&o (9). O resultado é expresso em [(mg) (L)7].

( Sat ) (CDesp )
Desp ar, na dgua/calda 0,, Na dgua/calda 9
Car, naagua/calda — ( Sat ) ( )
0,, naédgua/calda

4.2.5.5- Determinacao da faixa 6tima de dosagem do polimero catiénico

A faixa 6tima de dosagem do polimero catidnico foi determinada para avaliacéo
da clarificacdo da calda de a¢Ucar pela FAD, comparando os parametros fisico-quimicos da
calda ndo tratada com a calda clarificada obtida no processo. A falta ou o0 excesso do
polimero catiénico pode resultar num decréscimo na taxa de neutralizacdo e coagulagdo de
particulas presentes na calda de agUcar, resultando alto teor de cinzas, turbidez excessiva e
incremento da cor ao produto clarificado.

Os ensaios FAD para a determinacdo da faixa 6tima de dosagem do polimero
catibnico, foram conduzidos por dosagens variaveis de 10 ppm, 50 a 500 ppm, com
incrementos de 50 ppm e dosagens de 500 a 1000 ppm, com incrementos de 100 ppm,

totalizando 16 diferentes dosagens (Tabela 9).
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TABELA 9: Planejamento experimental para os ensaios FAD para a determinacdo da
faixa 6tima de dosagem do polimero catibnico.

. Posagem_t?o_ Ordem
Experimento  polimero catidnico Aleatorizada
[Ppm]
1 10 5
2 50 1
3 100 15
4 150 13
5 200 16
6 250 6
7 300 14
8 350 2
9 400 10
10 450 7
11 500 12
12 600 4
13 700 11
14 800 8
15 900 3
16 1000 9

Nos ensaios para a determinacdao da dosagem do polimero catidnico, foi utilizada
apenas a solugdo a 1 % do polimero catiénico, conforme descri¢cdo no item 4.2.2, dosada a
calda de acucar (1° lote) a 66 + 1 °Brix, conforme demonstrado na Figura 12, e submetido
ao processo FAD conforme metodologia apresentada no item 4.2.3. Nestes ensaios, 0
processo FAD foi conduzido a temperatura ambiente de 26 + 2 °C, com a maxima pressao
de operacgdo de 895 kPa, tempo de agitacdo mecanica de 300 s e tempo de separacdo entre
as fases (clarificado e flotado) de 7200 s (2 h). Apo6s a finalizagdo da separagdo entre as
fases, através da valvula na parte inferior do funil de separagdo, foram coletados 300 mL
da calda clarificada, para avaliacdo dos parametros fisico-quimicos de cinzas, cor e
turbidez, conforme metodologia apresentada no item 4.2.4.

Para minimizar erros experimentais, nos ensaios FAD para a determinacdo da
dosagem do polimero catidnico, foi utilizado um planejamento experimental em que a

sequéncia de realizacdo dos ensaios foi aleatorizada (Tabela 8). A partir desses ensaios,
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foram definidas duas melhores dosagens (minima e maxima) e uma mediana (média), para

0s ensaios FAD nas condigdes otimizadas.

FIGURA 12: Aparato utilizado para a determinacdo da faixa 6tima de dosagem do
polimero catidnico.

Os ensaios para a determinacdo da faixa 6tima de dosagem do polimero catiénico
foram realizados em triplicada e os resultados foram submetidos a anélise de variancia
(ANOVA) pelo teste F e suas médias comparadas entre si pelo teste de Tukey a 95 % de
probabilidade (o < 0,05) e expressos como média dos valores originais, comparando o
resultado inicial (calda ndo tratada) com o resultado final (calda clarificada). O
processamento dos dados e a analise estatistica foram realizados com o software estatistico
Minitab 15 (Quality. Analysis. Results.®, 2008).

4.2.6- Ensaios FAD nas condices otimizadas

A avaliacdo da temperatura de operagdo da FAD (item 4.2.5.2) e a avaliagdo da
clarificagdo da calda de aglcar por dosagens variaveis do polimero catidnico (item 4.2.5.5)
foi uma ferramenta importante para a determinacdo da melhor combinacdo de temperatura
e dosagem do polimero, para a etapa final dos experimentos FAD.

Por razbes operacionais e de dificuldades de manuseio do flotador metélico de aco
inoxidavel, e considerando os melhores resultados alcancados em temperaturas abaixo de
70 °C optou-se por operar 0s ensaios FAD em temperaturas na faixa de 26, 40 e 55°C.

Para os ensaios FAD nas condigdes otimizadas foi utilizado um delineamento
experimental, utilizando um planejamento fatorial 2° para dois fatores (temperatura e

dosagem do polimero catibnico) com trés niveis cada e para minimizar erros
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experimentais, a sequéncia de realizacdo dos ensaios foi aleatorizada. As variaveis
controladas foram a temperatura, cujos niveis foram 25, 40 e 55 + 2 °C e a dosagem do
polimero catidnico, cujos niveis foram 150, 225 e 300 ppm (Tabela 10). A Tabela 11
apresenta o planejamento fatorial para estes experimentos, que foram efetuados em
triplicata. A variavel resposta, neste caso, foi a clarificagdo da calda de aclcar,
comparando os resultados obtidos pelas analises fisico-quimicas da calda ndo tratada coma
calda clarificada pelo processo FAD, que resultasse na melhor combinagdo (dosagem e

temperatura).

TABELA 10: Condicfes de processo nos experimentos otimizados FAD.

Variavel Niveis
Temperatura [°C] 26 40 55
Dosagem [ppm] 150 225 300

Nestes experimentos foram utilizados a calda de agucar (2° lote) a 66 + 1 °Brix. A
calda foi dosada apenas com o polimero catiénico (item 4.2.2) e submetido ao processo
FAD conforme metodologia apresentada no item 4.2.3. O processo foi conduzido nas
temperaturas indicadas na Tabela 11, com a méxima pressao de operacdo de 895 kPa,
tempo de agitagdo mecénica de 300 s e tempo de separacdo entre as fases (clarificado e
flotado) de 7200 s (2 h). Apds a finalizagdo da separagdo das fases, foram coletados 300
mL da calda clarificada, para avaliacdo dos parametros fisico-quimicos de cinzas, cor,
turbidez, filtrabilidade e floco alcodlico, conforme metodologia apresentada no item 4.2.4.

Os resultados foram submetidos a analise estatistica para dois fatores e trés niveis,
com o propdsito de se determinar o melhor conjunto representativo das variaveis
(temperatura e dosagem do polimero). Os resultados também foram submetidos a analise
de variancia (ANOVA) para dois fatores pelo teste de F e suas médias comparadas entre si
pelo teste de Tukey a 95 % de probabilidade (a < 0,05). O processamento dos dados e a
analise estatistica foram realizados com o software Minitab 15. Os ensaios foram
realizados em triplicata e os resultados expressos como média dos valores originais.

A melhor combinacdo de temperatura e dosagem do polimero catidnico, obtido

nestes experimentos, foi utilizada para a determinacéo da cinética do processo FAD.
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TABELA 11: Planejamento fatorial para os experimentos otimizados FAD.

Experimento Temperatura [°C] Dosagem [ppm] Ale(gtréj reig;id a
1 150 6
2 25 225 9
3 300 2
4 150 7
5 40 225 4
6 300 1
7 150 8
8 55 225 3
9 300 5

4.2.7- Determinacao da cinética do processo FAD

Os experimentos para determinacdo da cinética da FAD foram realizados sob
condigbes de batelada, conduzidos em duas etapas, com objetivos diferentes. Na primeira
etapa foi determinado a velocidade de separacdo das fases formadas (clarificado e flotado)
apds a despressurizagao e transferéncia da calda ao funil de separacdo, e na segunda etapa
a clarificacdo da calda foi avaliada pelos parametros fisico-quimicos (cinzas, cor e
turbidez) em fungéo do tempo.

Nestes ensaios, foi utilizada a calda de aclcar (2° lote), sob a melhor combinacgéo
experimental (dosagem do polimero catibnico e temperatura de operagdo) definida pelos
ensaios apresentados no item 4.2.6. O processo FAD foi conduzido conforme metodologia
apresentada no item 4.2.3, com a méaxima pressdo de operagdo de 895 kPa, o tempo de
agitacdo mecanica do flotador de 300 s e tempo de separacdo entre as fases (clarificado e
flotado) de 7200 s (2 h). Para avaliagdo da cinética foi utilizado o funil de separacéo

valvulado e graduado, conforme apresentado na Figura 9-b.

v Velocidade de separacdo das fases (flotacdo): Na primeira etapa foram
realizados ensaios para 0 monitoramento do grau de clarificacdo atraves da verificacdo da
fracdo volumétrica do clarificado. O volume formado foi registrado a cada 5 minutos, até o
final da flotacdo, para a determinacédo do volume de clarificado, utilizando a Equagéo (10).

Leandra Cristina Crema



Capitulo 4: Materiais e Métodos 79

A variacdo de volume do clarificado com o ttmpo também foi determinada pelo calculo da

derivada primeira (dV,, /dt).

larif

O volume de cada fase, clarificado e flotado, foi medido diretamente no funil de
separacdo graduado, através da leitura em mL. O volume total adicionado ao flotador €
constituido pelo volume da calda de aclcar (1000 mL) mais o volume de solucdo do

polimero catidnico (22,5 mL).

V [%]= (V“a”f ] 100 (10)

total

onde V [%] é o percentual do volume do clarificado [%]; V., € 0 volume do clarificado

[L]; Vi € O volume total adicionado ao flotador [L].

v Velocidade de clarificacdo: Na segunda etapa, foram realizados ensaio FAD,
com a coleta de aliquotas de 200 mL da calda clarificada, a cada 600 s (10 min), para
possibilitar a avaliacdo dos parametros fisico-quimicos (cinzas, cor e turbidez). Como o
flotador possui capacidade de tratamento para 1000 mL de liquido por batelada, estes
ensaios foram divididos por quatro experimentos para determinar a velocidade da
clarificagdo ao longo do periodo de tempo total (7200 s) de separagdo das fases. Os quatro
experimentos foram realizados sob condicBes operacionais idénticas, conforme
apresentado na Tabela 12. Todas as amostras coletadas, nos diferentes tempos, foram
homogeneizadas antes das analises fisico-quimicas, para ter homogeneidade e

representatividade da calda clarificada em cada instante.

TABELA 12: Planejamento experimental para a coleta de aliquotas da calda clarificada.

Experimentos 1° 20 3° 40
Calda néo tratada 0 0 0 0
600 1200 1800 2400
Tempo de flotagéo (s) 3000 3600 4200 4800
5400 6000 6600 7200
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A cinética do processo FAD foi determinada com base no percentual da eficiéncia
da flotacdo, onde foram avaliados os parametros fisico-quimicos (cinzas, cor e turbidez)
com o tempo de flotacéo, utilizando a Equagéo (11), comparando o resultado inicial (calda
nao tratada) com o resultado final (calda clarificada). Os ensaios foram realizados em
triplicada e os resultados expressos como media dos valores originais. Os dados obtidos

nestes experimentos foram utilizados para avaliacdo da modelagem matemética proposta.

g [%]= (1—%} 100 (11)

t=0

onde ¢ [%] é a eficiéncia da flotacdo, com relacdo ao parametro fisico-quimico analisado,

expressa em [%]; C_, € a concentracdo inicial do parametro fisico-quimico da calda n&o
tratada no tempo t = 0, calculado para cinzas condutimétricas [%], cor ICUMSA [Ul],
turbidez [NTU] e, filtrabilidade [(mL) (min)™]; C,., € aconcentragdo do parametro fisico-

guimico da calda clarificada no tempo t.

4.2.8- Modelo cinético para o processo FAD

Para a avaliacdo do processo de flotacdo com base na Equacdo (1), descrito no
item 3.5.4, os valores da constante cinética (k) foram estimados por meio de ajuste dos
dados experimentais originais em funcao do tempo aos modelos propostos. A estimativa de
k teve como objetivo principal encontrar a ordem cinética (n = 0, 1 ou 2) do processo FAD
para validar a modelagem matemética proposta.

Para tal modelagem da FAD em batelada, considerou-se que o sistema é
isotérmico com pressdo e volume constantes (dV /dt =0), e que o clarificado, ao final do
processo FAD, é totalmente isento do polimero catidnico adicionado ao processo, o qual é
completamente removido com o flotado. Assim, a modelagem cinética proposta nao foi
direcionada para um componente de interesse separado pela flotagdo, mas para obter uma
visdo cinética do processo em fungdo da eficiéncia da flotagdo, com relacdo aos parametros

fisico-quimicos (cinzas, cor e turbidez) da calda clarificada, obtida pelo processo FAD em

Leandra Cristina Crema



Capitulo 4: Materiais e Métodos 81

fungdo do tempo (dC/dt). Os modelos cinéticos para avaliacdo do processo FAD estdo
apresentados na sequencia.

Os resultados obtidos na segunda etapa do item 4.2.7, foram utilizados para a
modelagem do processo FAD, onde a calda de aglcar (66 °Brix), sob a melhor combinacéo
de dosagem do polimero catibnico e temperatura de operacdo, definida nos ensaios
apresentados no item 4.2.6, foi avaliada pelos parametros fisico-quimicos (cinzas, cor e
turbidez).

4.2.8.1- Modelagem pelo método integral

A maioria dos modelos cinéticos para o processo de flotacdo, propostos na
literatura, introduziram na equacdo resultante da integracdo da cinética de ordem n
(Equacdo 1) o conceito de eficiéncia de flotagdo (g), definida pela Equacéo (12), como um
segundo parametro de ajuste para 0 modelo proposto, além da constante cinética (k). Desta
forma, o processo de flotacdo pode ser avaliado em termos de eficiéncia () ou de

concentragdo (C).

(Ct=0 — Ct:t)
Cia

&€= (12)
onde & éa eficiéncia da flotagdo; C,_, é a concentracdo do parametro fisico-quimico no

inicio do processo; C,_, € a concentragdo do parametro fisico-quimico variando com o

tempo t.

Para a anélise da cinética da flotagdo pelo método integral, a Equagdo (1) foi
integrada entre os limites: t=0, C=C_, e V=V, ,;t=t, C=C_ e V =V, . Assim,
a taxa de flotacédo, ou seja, a variacdo da concentracdo do clarificado com o tempo t de

ordem zero (n = 0), primeira ordem (n = 1) e segunda ordem (n = 2), sdo representadas

pelas Equacdes (13), (14) e (15), respectivamente.

Ci=C— kt (13)
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kt

C=C. e (14)

Co

C_ —— 0
Tto1ec kit (15)

Ou, alternativamente em termos eficiéncia de flotag&o ( &), substitui-se a Equagéo
(12), em (13), (14) e (15), obtendo-se as Equagdes (16), (17) e (18) para as respectivas

taxas de flotagdo de ordem zero (n = 0), primeira ordem (n = 1) e sequnda ordem (n = 2).

g(t) {%) t (16)
et)=(1-e"") (17
e)=(1-¢) C_,kt (18)

Segundo Brozek e Miynarczykowska (2006), a flotacdo também pode ser
considerada como um fenémeno termodinamico, que ao final do processo (considerando a
altura do flotador como infinitamente longa) todas as particulas flotadas sob condicdes
fisico-quimicas terdo sido separadas do meio liquido. Isso significa que, o valor em termos

de eficiéncia (g), depois de um longo periodo de flotacdo, sera menor do que 1. Desta
forma, impondo uma condicdo de contorno: !im e(t)=¢,, onde &, é a eficiencia de
—>0

equilibrio da flotacdo, nas Equagdes (16), (17) e (18), obtém-se as Equacdes (19), (20) e

(21), paran =0, 1 e 2, respectivamente.

g(t) :gw(CLJ t (19)

t=0
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e)=¢ (1—e ) (20)

e(t)=¢,(1-¢) C,kt (21)

Diferentemente dos primeiros modelos cinéticos descritos anteriormente (Equacdo
13 a 18), as equacdes resultantes (Equacdo 19, 20 e 21) pela condi¢do de contorno, foi

introduzida a eficiencia de equilibrio da flotagdo (&,) como um segundo pardmetro de

reajuste do modelo, por ser uma constante empirica. Segundo Brozek e Miynarczykowska
(2006), ndo houve premissas tedricas na construcdo deste modelo que poderia justificar tal
medida.

Segundo Loyola (2006), a flotacio pode ser um processo geralmente bem
representado por uma cinética de primeira ordem, e a Equacdo (20), sendo um modelo
classico que prediz bem valores quando a flotacdo for aplicada em sistema com baixa
concentracdo de particulas. Segundo o mesmo autor, para a flotacdo de primeira ordem
(n=1) emum reator de mistura perfeita, pode ser representada pela Equagdo (22), onde a
distribuicdo exponencial da flotacdo assumida no modelo da uma flexibilidade adicional,

se comparado ao modelo apresentado pela Equacdo (20), que para valores baixos de k, o

parametro mais importante é dado pela eficiencia de equilibrio (&, ).

1
=g [1-
£(®) g“’( 1+t/kj (22)

Outro modelo proposto por Loyola (2006), para a cinética de segunda ordem
(n = 2), é expresso por dois parametros que descreve a flotacdo de solugdo monodispersa

com particulas com uma mesma constante cinética (k), dada pela Equagéo (23).

0 g2kt
et)=| ———
l+e, kit (23)
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Para avaliacdo dos modelos propostos, pelo método integral, os valores de k e
&, foram obtidos pelo método de otimizacdo ndo linear, empregando o algoritmo GRG
(Gradiente Reduzido Generalizado) disponivel no aplicativo Solver do software Microsoft
Excel 2010. O ajuste dos modelos cinéticos propostos foi realizado também no software
Microsoft Excel® 2010, plotando os dados de concentracéo (C ) e em termos eficiéncia de
flotacéo (&) do pardmetro fisico-quimico do clarificado versus t, para obtencdo da taxa de
flotagdo. O ajuste matematico foi analisado com base nos parametros k e os respectivos
coeficientes de determinacdo (R?) e desvio médio (SD) da estimativa para 95 % de
probabilidade (o < 0,05).

4.2.8.2- Modelagem pelo método diferencial

Para os dados experimentais ndo ajustaveis ao método integral, a Equacéo (1) foi
diferenciada, aplicando o logaritmo natural (In) em ambos os membros, obtendo-se as
Equac0es (24) e (25) para analise do método diferencial da cinética da flotagdo em termo
da concentracdo do clarificado com o tempo t ou, alternativamente em termo de eficiéncia

de flotacdo ( &), respectivamente.

In(— %} =In(k)+n In(C_,) (24)
In(— i—fj =1In [k(Ct=t )”’l]+ nin(l-¢) (25)

Assim como no método integral, 0 método diferencial foi avaliado através de
procedimentos gréaficos, onde a curva estimada de C ou ¢ versus t foi comparada com os
respectivos dados experimentais. A ordem cinética (n) é determinada pela inclinacéo da
reta e a constante cinética (k) pode ser facilmente determinada, isolando k da Equagéo (1),
onde relaciona-se um valor qualquer para as derivadas (—dC_ /dt) ou (—deg/dt),
elevada pela poténcia da ordem cinética (n), encontrada anteriormente pela a inclinacéo da
reta.

Leandra Cristina Crema



Capitulo 4: Materiais e Métodos 85

Para obtencdo das derivadas (—dC,_, /dt) ou (— de/dt), os dados experimentais
foram ajustados por um polinbmio de ordem i, através da derivacdo da Equacdo (26),
obtendo-se a Equacdo (27). Assim para qualquer instante t, a velocidade da flotagdo pode

ser determinada.

Co =&=a, +at+a’t, +at’+..+at' (26)
dCt:t de 2 i-1

=| — |=a, +2a,t +3a,t" +...+ a;t
(dtj (dtj TR | 0
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5- RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1- Caracterizacao da calda de agUcar cristal

Os resultados da caracterizacdo fisico-quimica das caldas de acgUcar preparadas com
0s acucares do 1° lote e 2° lote sdo apresentados nas Tabelas 13 e 14, respectivamente, com
base nos seguintes parametros: °Brix [%], cor ICUMSA [Ul], turbidez por unidades
nefelométricas [NTU], teor de cinzas condutimétricas [%], filtrabilidade [(mL) (min)?] e
floco alcodlico [“Ausente” ou “Presente”], como médias das andlises das caldas preparadas

para 0s diversos experimentos.

TABELA 13: Caracterizacdo da calda de agUcar a 66 °Brix, preparada com o agucar cristal

do 1° lote.
Parametro Valor
Teor de sélidos soltveis [°Brix] 66+1
Cor ICUMSA [UI] 355+ 20
Turbidez [NTU] 6,00 +1,00
Teor de cinzas [%] 11,0x10°%+0,1x 107
Filtrabilidade [(mL) (min™)] 6,1+0,1
Floco Alcodlico Ausente

As andlises fisico-quimicas foram realizadas para cada calda de agucar preparada
para clarificacdo por FAD, pois estas eram preparadas no momento dos experimentos, para
preservacao das caracteristicas fisico-quimicas.

Como pode-se observar nos resultados das analises fisico-quimicas das caldas
(Tabelas 12 e 13), houve variagdes nos parametros fisico-quimicos analisados, devido a
pequenas variacdes no pH e no °Brix final da calda de aglcar, mesmo sendo um Unico tipo
de agucar proveniente de um mesmo lote devidamente homogeneizado para cada calda, e

preparada da mesma forma. No caso da cor ICUMSA, o desvio foi maior, pois o que
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contribuiu para este desvio pode estar relacionado por dois fatores: (i) possivel alteracdo
fisico-quimica da solugio tampio MOPS (Acido Morfolinopropanosulfonico) utilizada para
0 ajuste do pH da amostra a ser analisada, ja que sua durabilidade em temperatura ambiente
é de até 2 horas (tempo suficiente para o término das analises) e de 15 dias sob refrigeracao,
conforme indicacdo da metodologia, e; (ii) pequenas variagdes na leitura de absorbancia e do
°Brix da amostra a ser analisada, provocam grandes variagcdes no valor de cor ICUMSA,
calculada pela equacéo apresentada no item 4.2.4.2. Destaca-se que 0s experimentos e todas

as andlises fisico-quimicas foram realizados em triplicata.

TABELA 14: Caracterizac¢do da calda de a¢Ucar preparada com o acucar cristal do 2° lote.

Parametro Valor
Teor de so6lidos soluveis [°Brix] 66+1
Cor ICUMSA [UI] 428 + 20
Turbidez [NTU] 5,00 £1,00
Teor de cinzas [%] 7,13x10°+0,01 x 103
Filtrabilidade [(mL) (min™)] 55%£05
Floco Alcodlico Ausente

5.2- Efeito da presséo e agitacdo mecanica na concentragédo de ar dissolvido

A determinagdo experimental da concentragdo de O, dissolvido nos liquidos a
26 °C (4gua deionizada e calda de aglcar a 66 °Brix) apos a despressurizagdo do flotador e o
calculo da concentracdo de saturacdo de ar sob pressédo, a partir da medida de O dissolvido,
permitiu predizer a concentragdo de ar dissolvido nos liquidos investigados em funcéo da
pressdo e do tempo de agitagdo mecénica do flotador.

Os dados experimentais da concentracdo de O, em funcdo da pressdo e agitacéo

mecénica na agua deionizada e na calda de agUcar (66 °Brix), apds a despressuriza¢do do

flotador e transferéncia do liquido (CP*F ) estdo apresentados nas Tabelas 15 e 16,

0,, na agua/calda
respectivamente, como média dos valores originais, ambos liquidos a 26 °C. A partir desses
valores foram calculadas as concentracdes de ar dissolvido nos liquidos. Esses valores

calculados para concentragdo de ar dissolvido em ambos os liquidos em estudo, apés a
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despressurizacao do flotador (C2*? ), com a aplica¢do do equacionamento apresentado

ar, na agua/calda

noitem4.2.5.3 e 4.2.5.4, estdo apresentados nas Figuras 13 e 14, respectivamente.

TABELA 15: Concentragdo média de O> dissolvido na &dgua deionizada a 26 °C [(mg) LM
apoés a despressurizacdo do flotador em funcdo da pressdo e tempo de
agitacdo mecanica.

Concentracao de O, dissolvido (C?**_. ) [(mg) (L)7]

0,, Naégua

ar Tempo de agitacdo mecanica [s]

[kPa] 0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300

95 3,7 38 38 39 41 41 42 43 45 45 46
195 9,6 96 97 97 97 98 98 98 98 98 98
295 10,2 101 1021 10,2 10,2 10,2 102 10,3 10,3 10,3 10,3
395 113 113 113 11,3 113 113 113 114 114 114 114
495 9,2 92 92 93 93 93 93 93 93 93 93
595 91 917 91 91 91 91 92 92 92 92 92
695 9,5 96 96 96 96 96 96 96 96 96 96
795 9,2 92 92 92 92 92 92 92 92 92 9.2
895 9,2 92 92 92 92 92 92 92 92 92 9.2

TABELA 16: Concentracdo média de O, dissolvido na calda de agUcar (66 °Brix, 26 °C)
ap6s a despressurizacdo do flotador em funcdo da pressdo e tempo de
agitacdo mecénica.

Concentracéo de O, dissolvido (CP** ) [(mg) (L)™]

0,, na calda

ar Tempo de agitacdo mecénica [s]
[kPa] 0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300

95 0,5 o6 07 08 09 11 11 12 13 14 15
195 25 26 27 28 29 30 31 33 34 35 38
295 2,7 30 32 34 36 40 43 45 47 47 49
395 3,0 32 38 40 42 45 48 51 55 57 6,0
495 3,2 35 39 41 43 47 51 54 59 60 65
595 34 37 41 43 46 48 56 58 61 63 68
695 3,7 39 44 49 51 56 60 63 67 69 7.2
795 4,0 43 46 50 54 58 62 66 70 72 717
895 43 45 48 52 56 63 66 69 73 7,7 80
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Observando e comparando os resultados apresentados nas Tabelas 14 e 15, pode-se
verificar, de modo geral, que a porgéo de O dissolvido na calda de agucar é inferior ao da 4gua
deionizada, devido & presenca de solidos sollveis, o qual proporciona uma quantidade menor
de agua, disponivel para dissolver 0 O, inserido no processo FAD. Também pode-se observar
que guanto maior o tempo de agitagdo mecanica, maior o contato da calda de actcar com o ar,
contrariamente ao da 4gua deionizada, que néo foi influenciada pelo tempo de agitagéao.

A medida da concentracdo de O e a partir desta, o calculo da concentracdo de
saturacdo de ar e a concentracdo de ar dissolvido na agua deionizada e na calda de aclcar
(66 °Brix), com temperatura de 26 °C permitiram a avaliacdo da agitacdo mecanica do
flotador e a determinacdo da pressdo de operacdo que possibilitasse a obtencdo da maior
dissolucdo de ar nos liquidos investigados.

A partir da Figura 13, verifica-se que a agitacdo mecanica do flotador praticamente
nao influéncia na saturagdo da agua deionizada com o ar inserido no processo FAD.
Diferentemente, os resultados de ar dissolvido na calda (Figura 14), quanto maior o tempo
de agitacdo mecanica, maior a concentracdo de ar, devido a maior turbuléncia da agitacao,
promovendo um melhor contato do liquido com o ar, consequentemente maior a dispersdo e
dissolucdo do ar no meio liquido. A elevada concentragdo de solidos soldveis na calda de
acUcar acarreta alta viscosidade e consequentemente a turbuléncia gerada pela agitacéo
mecéanica promove um aumento do contato entre o ar e 0 meio liquido. Desta forma, quanto
maior o tempo de agitacdo mecanica, maior é a dissolu¢do do ar na calda de agUcar. Esta
maior dispersdo e dissolucdo do ar na calda podem influenciar positivamente na etapa da
flotagdo e posteriormente na separacédo entre as fases (sélido-liquido).

Na Figura 13 pode-se observar um grande aumento na concentracdo de ar
dissolvido na 4gua deionizada em baixas pressdes (95 a 195 kPa), ainda com aumento até a
pressdo de 395 kPa. Este aumento na dissolugdo do ar na d&gua em press@es mais proximas
da pressdo atmosférica, na despressurizagdo e transferéncia do liquido, hd uma quantidade
maior de ar dissolvido no meio liquido, devido ao menor gradiente de pressdo total para a
formacdo de microbolhas. A maxima dissolucéo de ar na agua é alcancada na pressdo de 395
kPa. Em altas pressdes (495 a 895 kPa) houve uma pequena diminuigdo na dissolucéo do ar
na agua, tendendo-se a estabilizar, a partir de 495 kPa. Um fato de grande importancia é que
o ar dissolvido na agua foi liberado rapidamente para a atmosfera ap0s a despressurizagao e

transferéncia do liquido. Desta forma, a maior concentragdo de ar dissolvido na agua
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deionizada foi de 31,7 [(mg) (L)™] com pressio de 395 kPa e tempo de agitacdo mecanica

entre 210 a 300 s.
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Verifica-se pela Figura 14, que em altas pressdes a quantidade de ar dissolvido na
calda de acucar, aumentou consideravelmente, quando a pressdo é reduzida na
descompressdo e transferéncia do liquido, fato este que podera favorecer a eficiéncia de
separacao de fases (solido-liquido) e ascensdo das particulas presentes no meio liquido pelo
processo FAD. Assim, quanto maior for a pressdo de operacdo, maior serd a dissolucdo do ar
na calda. Outro fato diferente do ocorrido com a agua deionizada foi que na calda de agUcar,
0 alto teor de solidos sollveis presentes, fez com que o ar dissolvido ndo fosse liberado
facilmente para a atmosfera ap6s a despressurizacdo e transferéncia do liquido. Esta
permanéncia do ar na calda poderd favorecer a clarificagio por FAD, permitindo a
agregacdo das particulas coaguladas na medida em que sdo formadas as microbolhas. A
maior proporcdo de ar dissolvido na calda de aglcar (66 °Brix, 26 °C) foi de 22,2 [(mg)
(L)*] com a maxima pressio de 895 kPa e 0 tempo maximo de agitacdo mecanica do
flotador (300 s).

5.3- Concentracdo de saturagdo do ar e concentracdo de ar dissolvido em funcéo da
pressao

Os valores calculados para a concentracdo de ar dissolvido na 4gua deionizada e na

calda de acucar (66 °Brix, 26 °C) ap6s a despressurizagdo do flotador (C2*® ),

ar, naagua/calda
utilizando a Equacéo (9), foram comparados com os valores calculados pelas Equagdes (5) e
(8), para as concentragbes de saturacdo de ar na agua deionizada e na calda de aclcar

(c ) sob pressdo no flotador, respectivamente. Para esta comparacdo, o tempo de

ar, naagua/calda
300 s de agitagdo mecénica foi o que proporcionou a maior dissolucéo de ar nos liquidos em
estudo, e por isso foram utilizados os dados experimentais de concentragdo de O dissolvido
nos liquidos, obtidos neste tempo, nas mesmas condi¢Oes de pressdo (95 a 895 kPa) e
temperatura (26 °C) utilizadas nos ensaios. Esta comparacdo entre a concentracdo de
saturacdo do ar e concentragdo de ar dissolvido nos liquidos estudados esta apresentada na
Figura 15.

Observando-se a Figura 15, verifica-se 0 aumento linear na concentracdo de
saturacdo do ar nos liquidos, com o aumento da pressao, tal qual previsto pela Equacéo (1),
mas devido a auséncia de sélidos na &gua deionizada, a concentragdo de ar dissolvido é
superior ao da calda de aglcar, uma vez que parte da agua adicionada para dissolver o

acUcar e formar a calda, ndo estava disponivel para absorver o ar inserido no processo FAD.
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Portanto, este estudo para comparacdo entre a concentracdo de ar dissolvido e a
concentragdo de saturagdo de ar nos liquidos em estudo, demonstrou que a pressdo e a
agitacdo mecanica auxiliam sobre maneira quando o liquido possui alto teor de sdlidos
soliveis, permitido assim maior dissolucdo e permanéncia do ar na calda, e

consequentemente favorece o processo de clarificagdo por FAD.
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FIGURA 15: Comparacao entre a concentra¢do de saturagdo do ar sob pressdo (C

ar, naégua/calda)

e ar dissolvido apds a despressurizacdo do flotador (CPep ) na agua

ar,nadagua/calda
deionizada e na calda de agUcar (66 °Brix), a 26 °C e tempo de agitacdo de

300 s em funcéo da pressao.
NOTA: Linhas continuas tracadas somente para facilitar a leitura.

Para expressar a concentracdo de ar que resulta na geracdo das microbolhas

necessarias para o processo FAD, foi calculada a diferenca da concentragdo de saturacdo do

Sat
ar,na agua

Sat
ar, nacalda

ar na agua deionizada ( ) e na calda de agUcar ( ) sob pressdo, em relagdo a

concentracdo do ar dissolvido apds a despressurizacdo do flotador (C2*, e CP** ). Os

ar,na dgua ar,na calda

resultados obtidos para essas diferencas de concentragdes do ar (C>* —C2*P) para os

liguidos em estudo a 26 °C e tempo de agitacdo de 300 s em funcdo da pressdo estdo

apresentados na Figura 16.
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FIGURA 16: Diferenca entre a concentracdo de saturagcdo do ar sob pressdo (C>*) e a
concentragdo do ar dissolvido apos a despressurizagdo do flotador (c2=) na
agua deionizada e na calda de agUcar a 66 °Brix, a 26 °C e tempo de agitacdo

de 300 s, em fungdo da pressao.

NOTA: Linhas continuas tragadas somente para facilitar a leitura.

Da Figura 16, verifica-se que a concentracdo de ar (saturado sob pressdo e

dissolvido apds a despressurizacdo) na &gua deionizada € superior ao da calda de agucar,

aumentando com o0 aumento da pressdo de operacdo, atingindo um méaximo a 895 kPa, sendo
na agua deionizada 169,5 [(mg) (L)}] e na calda de actcar a 66 °Brix 36,7 [(mg) (L)7],
ambos liquidos a 26 °C. Esta diferenca proporcionara a geracdo de microbolhas de ar que

serdo agregadas as particulas coaguladas pelo auxilio do agente clarificante para a flotacéo.

Com base nestes resultados, as melhores condigbes para saturacdo da calda de

acucar (66 °Brix, 26 °C) com ar foram de 895 kPa e tempo de agitacdo mecanica no flotador

de 300 s, as quais proporcionaram maior concentracdo de ar dissolvido no liquido com a

consequente maior formacdo de microbolhas durante a etapa de despressurizacdo e

separacao das fases formadas.
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5.4- Efeito da presséo e temperatura na concentracdo de ar dissolvido

A Tabela 17 apresenta a média dos valores originais obtidos experimentalmente da
concentragdo de O, dissolvido na calda de acucar (66 °Brix) e tempo de agitacdo de 300 s,

apds a despressurizacdo do flotador (CP= ) em funcdo da pressdo e temperatura. A partir

0,,Nna calda
desses valores foram calculadas as concentragfes de ar dissolvido na calda de agucar (66
°Brix). Esses valores calculados para concentracdo de ar dissolvido na calda, apds a

despressurizacdo do flotador (C2%® ...), em funcéo da pressdo e temperatura, com a

aplicacdo do equacionamento apresentado no item 4.2.5.3 e 4.2.5.4, estd apresentado na

Figural7.

TABELA 17: Concentracdo média de O, dissolvido na calda de acucar a 66 °Brix [(mg)
(L)™*] ap6s a despressurizagao do flotador, com tempo de agitacdo de 300 s
em funcdo da pressdo e temperatura.

Concentracio de O, dissolvido (CP*, . ) [(mg) (L)™]

0,,nacalda

Par Temperatura [°C]

[kPa] 26 50 70
95 1,5 09 0,7
195 3,8 15 1,3
295 4,9 2,0 1,7
395 6,0 2.3 2,2
495 6,5 30 2,6
595 6,8 34 3,1
695 7,2 38 3,5
795 7,7 49 4,2
895 8,0 52 4,5

Observando os resultados apresentados na Tabela 17 e Figura 17, pode-se verificar,
de modo geral, que a porcao de O2e ar dissolvido na calda de agtcar diminui com o aumento
da temperatura. Verifica-se também, que em altas pressdes a quantidade de O, e ar
dissolvido na calda, aumentou consideravelmente, quando a pressdo é reduzida na
descompressdo e transferéncia da calda, assim como foi previsto anteriormente. Outro fato

de grande importancia foi que além da porgdo do gas (O e ar) na calda diminuir com o
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aumento da temperatura, a permanéncia do gas na calda também diminuiu com o aumento
da temperatura, sendo liberado facilmente para a atmosfera apds a despressurizacdo e
transferéncia do liquido.

Assim, pode-se concluir que quanto menor a temperatura € maior a pressao de
operagdo, maior sera dispersdo, dissolugdo e permanéncia do ar na calda de agucar, fato que

podera favorecer a eficiéncia da clarificacdo por FAD.
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FIGURA 17: Concentracdo de ar dissolvido na calda de agucar (66 °Brix) apds a
despressurizagdo do flotador (C2° ), com tempo de agitagdo de 300 s

,na calda

em funcdo da pressdo e temperatura.
NOTA.: Linhas continuas tragadas somente para facilitar a leitura.

5.5- Concentragdo de saturagdo do ar e concentracdo de ar dissolvido em funcéo da
pressdo e temperatura

Os valores calculados para a concentracdo de ar dissolvido na calda de acucar a 66
°Brix (Figura 17) apés a despressurizagdo do flotador (C2% ... ), utilizando a Equagéo (9),
nas mesmas condicdes de pressdo (95 a 895 kPa) e temperatura (26, 50 e 70 °C) utilizadas
nos ensaios, foram comparados com os valores calculados pela Equacdo (8), para a

concentracdo de saturagdo de ar sob pressio no flotador (C* ), como efetuado

ar, nacalda

anteriormente, nos ensaios FAD em funcéo da pressdo e tempo de agitagdo mecanica (item
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5.3). A comparagdo entre a concentracdo de saturagcdo do ar e ar dissolvido na calda de

acUcar esta apresentada na Figura 18.

60 4| —<— Saturacéo do ar (26 °C) 4
—O0— Ar dissolvido (26 C) /
—w— Saturagdo do ar (50 °C) 4
50| —=— Ar dissolvido (50 °C) s
{| —3&— Saturagédo do ar (70 °C) < /3&
40| —a— Ardissolvido (70°C) . a2

20 +

Concentracgo [(mg) (L)
8
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0 '150'300'4é0'6tl)0'7é0'9(l)o
Presséo (kPa)
FIGURA 18: Comparagao entre a concentragio de saturagdo do ar sob pressio (Co, ) ©
ar dissolvido apds a despressurizagdo do flotador (C2%° ..) na calda de
acUcar (66 °Brix), com tempo de agitacdo de 300 s em funcdo da pressdo e

temperatura.
NOTA: Linhas continuas tragadas somente para facilitar a leitura.

Da Figura 18, verifica-se um aumento linear na concentracdo de saturacdo do ar,
com o aumento da pressdo, assim como foi previsto anteriormente, quanto maior a pressao,
maior é a dispersao e dissolu¢do de ar na calda, porém menor efeito da temperatura quando
se eleva de 50 para 70 °C. Observando-se e comparando-se as curvas de 50 e 70 °C, pode-se
concluir que o aumento de 20 °C da temperatura, ndo proporcionou uma variacéo
consideravel na dissolucdo do ar na calda, fato que podera desfavorecer o processo FAD
guando operado sob temperaturas elevadas.

Segundo Castro, Andrade (2007) e Payne (1989), em uma refinaria, os principais
objetivos do aquecimento da calda de agucar sdo: (i) eliminar microrganismos pela
esterilizacdo; (ii) acelerar e completar as rea¢des quimicas dos componentes do meio liquido

com os agentes clarificantes utilizados durante a clarificacdo da calda; (iii) desidratar os
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coloides dispersos na calda, proporcionando a coagulagdo e posterior precipitacdo de
coloides; (iv) flocular as impurezas insolUveis; e (v) reduzir a viscosidade.

Segundo Albuquerque, F. (2009), Ordo6fiez (2005) e Rein (2007), em temperatura
muito elevada, podera ocasionar aumento consideravel na formagao de cor na calda, devido
as reagOes quimicas envolvidas pelos constituintes presentes no meio, como por exemplo: (i)
caramelizacdo, produzida pela degradacdo térmica dos aclcares em auséncia de compostos
nitrogenados, 0s quais provocam o aparecimento de cor e aroma e; (ii) reacdo de Maillard,
produzida pelos agucares redutores (glucose e frutose) que sob determinadas condicdes,
podem reagir com as proteinas presentes no meio e produzir compostos marrons,
modificando a cor, o odor e o sabor do produto final. Segundo Koblitz (1998), tanto na
caramelizacdo, quanto na reagdo de Maillard, as substancias formadas permanecem no meio
na forma de coloides e dificilmente sdo separadas na etapa de clarificacdo da calda de
acgucar. Além disso, Marafante (1993) observa que estes produtos formados durante o
aquecimento excessivo da calda caracterizam-se por serem essencialmente irreversiveis,
originando produtos insollveis, ligeiramente ionizados e de grande coloracao.

Neste contexto, observa-se a grande influéncia da temperatura na solubilidade do ar
na calda de agucar, isto é, hd um decréscimo da solubilidade do ar com o aumento da
temperatura, conforme esperado. Assim, espera-se uma perda de eficiéncia do processo FAD
conduzido em temperaturas muito elevadas, como é atualmente empregada nas usinas
sucroalcooleiras e refinarias. Mas, por outro lado, se a temperatura estiver a baixo do ideal,
pode influenciar negativamente no processo de produgdo de aglcar refinado, dificultando a
dispersdo dos agentes clarificantes, utilizados durante o processo de clarificacdo, retardando
a coagulacéo e precipitacdo de particulas responsaveis pelo incremento de cor e turbidez da
calda, e consequentemente dificultar a separacdo do meio liquido.

Para expressar a concentracdo de ar que resulta na geracdo das microbolhas
necessarias para o processo FAD, foi calculada a diferenca da concentragdo de saturagdo do

ar na calda de acglcar sob pressdo (C*

ar,nacalda

), em relacdo a concentracdo de ar dissolvido

apos a despressurizagdo do flotador (C>, ), assim como foi efetuado no item 5.3. Os

ar,nadgua

resultados obtidos para essas diferengas de concentragdes do ar (c* —cP=r) para a calda de

aclcar (66 °Brix), com tempo de agitacdo de 300 s em funcéo da pressdo e temperatura estao

apresentados na Figura 19.
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FIGURA 19: Diferenca entre a concentragdo de saturacdo do ar sob pressao (C*

ar,nacalda

)ea
concentragdo do ar ap6s a despressurizagdo do flotador (CP* ) na calda de

ar,nacalda

acucar (66 °Brix) em fungdo da pressdo e temperatura.
NOTA: Linhas continuas tragadas somente para facilitar a leitura.

Observando-se a Figura 19, verifica-se que a proporcdo da diferenca da
concentragdo de ar (saturado sob presséo e dissolvido apds a despressurizagdo) na calda de
aclcar, aumenta com o aumento da pressdo, conforme previsto anteriormente. Observando-
se o efeito da temperatura, a curva da concentracdo de ar a 70 °C praticamente se sobrep6s a
curva a 50 °C, demonstrando que a dissolugdo do ar na calda ndo é muito favorecida em
temperatura muito superior que 50 °C. A maior propor¢do de ar dissolvido na calda de
aclcar foi de 36,7 [(mg) (L)'] & 26 °C com a maxima pressdo de 895 kPa e tempo de
agitacdo de 300 s. Na temperatura de 50 e 70 °C, a maior proporgao de ar dissolvido foi de
33,7 e 32,2 [(mg) (L)™], respectivamente, ambas na presséo de 895 kPa e tempo de agitacio
de 300 s.

5.6- Faixa 6tima de dosagem do polimero catidnico

Os ensaios para a determinacdo da faixa 6tima de dosagem do polimero catiénico

foram conduzidos com a calda de acuUcar (1° lote) a 66 °Brix, com temperatura ambiente de
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26 = 2 °C, a maxima pressao de 895 kPa, tempo de agitacdo mecéanica de 300 s e tempo de
separacdo entre as fases (clarificado e flotado) de 7200 s (2 h), em funcéo da variagdo da
dosagem (10 a 1000 ppm) do polimero catiénico.

Nestes ensaios, para a determinagdo da dosagem do polimero catiénico, foi dificil a
observacdo da coagulacdo das particulas pelo polimero catiénico utilizado para auxiliar na
clarificacdo, apds a despressurizagdo e transferéncia da calda ao funil e durante a separacdo
entre as fases (sélido-liquido) pelo processo de flotagdo. A separagdo das fases pelo processo
FAD, conduzida em funil de separacdo, por ser de vidro transparente, facilitou o observacéao
da separacdo entre as fases, conforme apresentada na Figura 20. Observou-se apo6s a
despressurizacdo e transferéncia da calda até o término do processo de flotagdo, que a fase
flotada (aglomerados de particulas e microbolhas de ar), se acumulando na parte superior da
calda possuia coloracdo escura com algumas particulas grosseiras bem visiveis (Figura 21).
Além disso, observou-se o inicio da sedimentacdo dessas particulas flotadas, apds 2 horas do

inicio do processo FAD.

(b)

FIGURA 20: Separacdo de fases pelo processo FAD ap0s a despressurizacdo e transferéncia
da calda ao funil de separacgdo: (a) logo no inicio do processo; (b) apos 20
minutos do inicio do processo.
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FIGURA 21: FAD auxiliado pelo polimero catibnico, em detalhes particulas maiores

flotadas.

A Tabela 18 apresenta os resultados da eficiéncia da flotacdo (& [%]) dos

pardmetros fisico-quimicos, calculada pela Equacdo (11), para cinzas, cor e turbidez da
calda clarificada em funcdo da variacdo da dosagem do polimero catibnico, comparando
com a calda ndo tratada. As Figuras 22, 23 e 24 apresentam a média dos valores originais de
cinzas condutimétricas, cor ICUMSA e turbidez da calda ndo tratada e da calda clarificada,
respectivamente, em fungéo da dosagem do polimero catiénico (10 a 1000 ppm).

Da andlise da Figura 22 e Tabela 18, observa-se que os resultados para o teor de
cinzas apresentaram um comportamento variavel entre os tratamentos, o qual pode ser
verificado algumas redugfes no teor de cinzas e, principalmente, aumentos quando
comparados com a calda ndo tratada. Nas dosagens de 10 ppm do polimero [9,58 x 10 %
cinzas] ,100 ppm [10,29 x 102 % cinzas], 150 ppm [9,58 x 10 % cinzas] e 250 ppm [9,58 x
10 % cinzas], obteve-se os melhores resultados de cinzas condutimétricas, com até 12,9 %
de eficiéncia na remocdo do teor de cinzas, quando comparada com a calda ndo tratada.
Embora sejam percentuais aparentemente baixos com relacdo a remogdo de cinzas em
dosagens mais baixas (10 a 250 ppm), estes resultados demonstraram que, além de uma
pequena remocgdo de sais solUveis presentes na calda, que antes do tratamento, apresentava
apenas 11,0 x 10 % de cinzas, também houve a remogéo do polimero catidnico adicionado
a calda, para auxiliar na coagulagdo e posteriormente a flotacdo. Isto pode ser confirmado,
pelo alto teor de cinzas (43,0 x 10 %) presente na solugio do polimero catidnico, utilizado
nos experimentos, que sao referentes as cargas idnicas presentes no meio liquido, e quando

adicionado a calda ndo tratada, ha umaumento consideravel de cinzas condutimétricas.

Leandra Cristina Crema



Capitulo 5: Resultados e Discuss&o 101

TABELA 18: Eficiéncia da flotacdo (& [%]), com relagdo aos parametros fisico-quimicos

de cinzas, cor e turbidez da calda clarificada em fungdo da dosagem do
polimero catibnico.

Posagem QO_ ¢ %]
polimero catidnico

[ppm] Cinzas Cor ICUMSA Turbidez
10 +12,9° +9° -22,2°
50 -6,3° +10° +83,3°
100 +6,5° +39° -132,4°
150 +12,9° +49° -130,7°¢
200 -3,1¢ +47¢ -123,7°¢
250 +15° +36° -113,5¢
300 -13,7 +27¢ -29 5°
350 -32,1¢ +23° -2,0°
400 -30,4¢ +28" +28,7"
450 -17,3" +29° +98,7¢
500 -20,8' +33¢ +99,0¢
600 -43,5 +11° +36,3"
700 -41,0 +29° +83,6°
800 -49,5' +18¢ +78,5
900 -82,8™ +4 +60,8'
1000 -86,0" +14° +58,4'

NOTA |: Eficiéncia da flotagdo seguida de sinal positivo (+) indica que houve reducéo do
pardmetro analisado, quando comparada com a calda ndo tratada, e seguida de
sinal negativo (-) indica que houve aumento no parametro analisado.

NOTA II: Eficiéncia da flotagdo seguida de mesma letra, na vertical, ndo difere
estatisticamente, pelo teste Tukey, ao nivel de 5%.

Conforme apresentada na metodologia de cinzas condutimétricas (item 4.2.4.1), nas
analises de cinzas, todos os ions presentes na amostra analisada participam da conducéo
elétrica medida pelo condutivimetro, cuja condutividade elétrica é proporcional a
concentracdo i6nica da amostra, independentemente de ser positiva ou negativa. Pode-se
inferir, portanto, que além da pequena remocdo do teor inicial de cinzas presentes na calda
ndo tratada, também foram removidas as cinzas presentes na solucdo do polimero catiénico,

adicionado a calda antes do processo FAD.
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FIGURA 22: Cinzas condutimétricas da calda clarificada em fun¢do da dosagem do
polimero catibnico.

A andlise estatistica dos resultados de cinzas condutimétricas nas caldas clarificadas
demonstrou forte influéncia no teor de cinzas para os diferentes tratamentos. Através da
analise de variancia (ANOVA) pelo teste F, com 95 % de probabilidade, verificou-se que ha
diferencas significativas no teor de cinzas da calda clarificada para as diferentes dosagens do
polimero catidnico. Este resultado foi confirmado pelo teste de Tukey e pela analise de
residuos com distribuicdo normal. O desvio médio obtido para o teor de cinzas foi
significativamente pequeno (SD = 9,0 x 10®) e o coeficiente de determinacdo (R?) foi de
0,995.

Analisando-se a Figura 23 e a Tabela 18, e comparando os valores obtidos de cor
ICUMSA das caldas clarificadas ao final do processo FAD, com o valor inicial da calda ndo
tratada, pode-se observar grande influéncia na reducdo de cor, nas dosagens em torno de 100
a 250 ppm do polimero catibnico, as quais proporcionaram a obtencdo de caldas mais
clarificadas com redugdo consideravel de cor. Os melhores resultados de reducédo de cor,
foram obtidos nas dosagens de 150 ppm (180 Ul) e 200 ppm (189 Ul), com 49 e 47 % de
remogao da cor, respectivamente, quando comparada com a calda ndo tratada. E importante
ressaltar, que a andlise de cor ICUMSA ¢ tradicionalmente efetuada em conjunto com as
analises de cinzas condutimétricas, que demonstraram uma reducdo significativa no teor de
cinzas nas dosagens de 100 e 150 ppm (Figura 22), proximo dos melhores resultados de cor

obtidos pelas dosagens de 150 e 200 ppm.
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FIGURA 23: Cor ICUMSA da calda clarificada em funcdo da dosagem do polimero
cationico.

A andlise estatistica (ANOVA) pelo teste F (a = 0,05), para os resultados de cor
ICUMSA das caldas clarificadas mostrou forte influéncia nos resultados de cor para as
diferentes dosagens do polimero catidnico, sendo confirmado pelo teste de Tukey. Observa-
se que o desvio médio para a cor foi aparentemente grande (SD = 11,04), demonstrando a
dificuldade no uso desse pardmetro para avaliacio da clarificagdo. O coeficiente de
determinac&o (R?) foi de 0,969.

Embora a reducdo de cor seja um dos fatores mais importantes para o processo de
clarificagdo por FAD da calda de aglcar para a producdo de acUcar refinado, para o qual
foram obtidos bons resultados, observa-se que houve o aparecimento de turbidez (Figura 24
e Tabela 18) nas dosagens de 10 ppm e 100 a 350 ppm, indicando a presenca de coloides
num estado disperso permanente na calda clarificada e que nao se precipitam com o auxilio
do polimero catibnico, provavelmente influenciada pela elevada viscosidade e baixa
temperatura. Os menores indices de turbidez foram conseguidos nas dosagens de 50 ppm
(1,00 NTU), 450 ppm (0,08 NTU), 500 ppm (0,06 NTU) e 700 pm (0,99 NTU), com até
99 % de redugdo da turbidez, quando comparada com a calda ndo tratada, proporcionando
uma calda mais limpida. Pode-se concluir que em altas dosagens do polimero catidnico
(acima de 450 ppm) pode-se reduzir os niveis de turbidez da calda de agucar (1° lote) até 99

%, quando o processo FAD é conduzido em temperatura ambiente (26 °C).
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FIGURA 24: Turbidez da calda clarificada em funcéo da dosagem do polimero cati6nico.

Rein (2007) atribui a dificuldade na remogdo de solidos suspensos finos,
geralmente responsaveis pela turbidez, a alta viscosidade e densidade da calda de agucar e
sugere a complementagdo do processo de clarificacdo por uma filtragdo a vacuo ou, utilizar
uma matéria prima (agUcar cristal bruto) com alta qualidade para facilitar o refinamento dos
cristais e reduzir o custo do processo. Segundo Gillett (1969), Mathur (1975) e Payne
(1989), o processo de fosfatacdo corrige o teor de fosforo do caldo, xarope e calda para a
producdo de aglcar de cana, o qual proporciona subprodutos mais claros, com menos sais de
célcio, maior eliminagdo de coloides, com minima turbidez e matéria prima de melhor
qualidade.

E importante ressaltar que, nos experimentos para a determinacgo da faixa 6tima de
dosagem do polimero catiénico, foi utilizado o aglcar cristal (1° lote) para o preparo da
calda de agucar, o qual foi produzido apenas pelo método de sulfitacdo seguido de calageme
polimero aniénico, como auxiliares na clarificacdo. Talvez esses tratamentos ndo fossem
suficientes para facilitar o refino dos cristais de acucar, dificultando a eliminacdo de
particulas coloidais, responsaveis pelo aumento da turbidez da calda clarificada, quando
utiliza-se dosagens mais baixas do polimero catidnico. Outro fator que pode ter favorecido o
incremento da turbidez em dosagens mais baixas do polimero catibnico foi a baixa

temperatura (26 °C) utilizada nos experimentos, pois 0 aquecimento diminui o grau de
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hidratagdo das particulas coloidais e auxilia na dispersdo do polimero com a calda, e
consequentemente auxilia na coagulagéo e precipitacéo dessas particulas.

A anélise estatistica (ANOVA) dos resultados de turbidez das caldas clarificadas
pelo teste F (o = 0,05) demonstrou forte influéncia para os diferentes tratamentos, podendo-
se concluir que as médias das analises de turbidez sdo significativamente diferentes para as
diferentes dosagens. Este resultado foi confirmado pelo teste de Tukey e pela analise de
residuos com distribuicdo normal. O desvio médio obtido para a turbidez foi
significativamente pequeno (SD = 9,5 x 10°%) e o coeficiente de determinacdo (R?) foi de
0,999.

Neste contexto, das dezesseis concentraces do polimero catidnico utilizadas para
0s ensaios FAD, a faixa de 150 e 300 ppm, apresentaram os melhores resultados com
relacdo a remocdo de cor e teor de cinzas, que sdo fatores de grande importancia para o
sucesso da clarificacdo por FAD da calda de agucar, para a producdo de agucar refinado.
Contudo, quando utilizadas estas dosagens (150 e 300 ppm) houve um aumento de cerca de
304a 130 % na turbidez na calda clarificada. Mesmo com esse aumento na turbidez da calda
clarificada, optou-se por dosagens do polimero catidnico variando entre 150 e 300 ppm, para
melhor avaliagdo da clarificacdo da calda nos ensaios FAD nas condi¢8es otimizadas. Outro
fator considerado é que atualmente as refinarias utilizam esta faixa de dosagem do polimero

catibnico na etapa de clarificacdo da calda de agUcar para a produgdo de acucar refinado.

5.7- Ensaios FAD nas condicfes otimizadas

Com o delineamento experimental proposto (Tabela 10) foram conduzidos ensaios
FAD na faixa de temperatura (26, 40 e 55 °C) e dosagens do polimero catiénico (150, 225 e
300 ppm), definidos pelos ensaios apresentados no item 5.6. O processo FAD foi conduzido
com a calda de agucar (2° lote), com a mé&xima presséo de operacdo de 895 kPa, tempo de
agitacdo mecéanica de 300 s e tempo de separacdo entre as fases (clarificado e flotado) de
7200 s (2 h).

A Tabela 19 apresenta os resultados da eficiéncia da flotacdo (& [%]) dos

parametros fisico-quimicos, calculada pela Equacdo (11), para cinzas, cor e turbidez da
calda clarificada em funcéo da temperatura e dosagem do polimero catiénico, comparando

com a calda ndo tratada. Para a avaliacdo dos resultados de filtrabilidade, deve-se observar
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que quanto maior a taxa de filtrabilidade [(mL) (min)?], melhor a clarificacdo da calda de
acucar pela FAD, contrariamente aos demais parametros que espera-se que sejam reduzidos

apés a clarificacdo. Assim, para o calculo da eficiéncia (¢ [%]) para a filtrabilidade da calda

foi utilizado a equagdo: & [%]=(C,_,/C,,)100. A analise de floco alcodlico néo foi

efetuada nas caldas clarificadas devido a auséncia de flocos na calda ndo tratada.

TABELA 19: Eficiéncia da flotacdo (& [%]), com relagdo aos parametros fisico-quimicos

de cinzas, cor, turbidez e filtrabilidade da calda clarificada em funcdo da
temperatura e dosagem do polimero catiénico.

(e [%0])
Tem'[[’fcri"‘t“ra 26 40 55 26 40 55 26 40 55 26 40 55
D?;S?\;e]m Cinzas Cor ICUMSA Turbidez Filtrabilidade
150 2207 217 -22% 4287 4327 4207 +36% +100% +44° +64° +65° +67°
225 234 -32° 280 4232 +36% +32% +77° +100° +98° +48° +50° +51°
300 -39 -39° -42° +28% +25% +25% +99° +100° +80° +31° +30° +32°

NOTA I: Eficiéncia da flotacdo seguida de sinal positivo (+) indica que houve reducgdo do pardmetro analisado,
quando comparada com a calda ndo tratada, e seguida de sinal negativo (-) indica que houve
aumento no parametro analisado.

NOTA II: Eficiéncia da flotagdo seguida de mesma letra, na vertical e horizontal, para 0 mesmo parametro, ndo
difere estatisticamente, pelo teste Tukey, ao nivel de 5%.

As Figuras 25, 26, 27 e 28, apresentam os resultados obtidos pelas analises de
cinzas condutimétricas, cor ICUMSA, turbidez e filtrabilidade, respectivamente, em funcéo
da temperatura e dosagem do polimero catiénico, comparando a calda néo tratada com as
caldas clarificadas, obtidas pelo processo FAD.

Da analise da Figura 25 e da Tabela 19, observa-se que houve aumento no teor de
cinzas em todas as temperaturas e dosagens investigadas do polimero catiénico. Na
temperatura de 40 °C e dosagem de 150 ppm, proporcionou menor aumento (-21 %) do teor
de cinzas na calda clarificada. Independente da temperatura pode-se observar que quanto
maior a dosagem do polimero catibnico, maior os valores das cinzas na calda clarificada.
Neste contexto, Albuquerque, F. (2009), observa que temperaturas mais elevadas poderiam

favorecer a remocdo de cinzas da calda, pois o aquecimento auxilia na precipitacdo de
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quantidades significativas de alguns compostos responsaveis pelo incremento de cinzas na
calda, devido a menor solubilidade em temperaturas elevadas. Na faixa de temperatura
empregada na presente pesquisa, tal remocdo ndo foi observada. Os menores teores de
cinzas foram observados na dosagem de 150 ppm nas trés temperaturas avaliadas (26, 40 e
55°C).
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FIGURA 25: Cinzas condutimétricas da calda clarificada em funcdo da temperatura e
dosagem do polimero catidnico.

A analise estatistica para os resultados de cinzas condutimétricas (Figura 25),
mostrou que houve diferengas significativas (p < 0,05) entre a temperatura (26, 40 e 55°C) e
a dosagem do polimero catiénico (150, 225 e 300 ppm), indicando que ha uma temperatura e
uma dosagem que fornecerdo melhores resultados, com significancia estatistica. O teste de
Tukey confirmou este resultado e a analise dos residuos mostrou que 0s mesmos seguem
uma distribuicdo normal. O desvio médio obtido para o teor de cinzas foi significativamente
pequeno (SD = 6,4 x 10”°) e o coeficiente de determinacéo (R?) foi de 0,991.

A Figura 26 e Tabela 19 mostram os resultados experimentais de cor ICUMSA.
Observa-se que em todas as dosagens utilizadas nos experimentos, houve grande remocéo de
cor, com um minimo de 23 % (225 ppm a 26 °C) e maximo de 36 % (225 ppm a 40 °C),
quando comparados aos resultados da calda ndo tratada. As temperaturas mais favoraveis

para a remogdo de cor foram 40 e 55 °C. Desta forma, pode-se inferir que o melhor resultado
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para cor ICUMSA das caldas clarificadas pelo processo FAD, foi obtido na dosagem de 225

ppm e temperatura de 40 °C.
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FIGURA 26: Cor ICUMSA da calda clarificada em fungdo da temperatura e dosagem do
polimero catidnico.

Pela analise estatistica realizada, a ttmperatura e a dosagem do polimero catidnico
néo apresentaram diferencas significativas (p > 0,05), para os resultados de cor ICUMSA
(Figura 26) das caldas clarificadas, indicando que os tratamentos ndo influenciaram
estatisticamente a cor das caldas. Este resultado foi confirmado pelo teste de Tukey e pela
analise de residuos com distribuicdo normal. O desvio médio obtido para a cor foi
aparentemente grande (SD = 20,1) e o coeficiente de determinacéo (R?) foi de 0,514.

Da analise dos resultados experimentais para a turbidez (Figura 27 e Tabela 19),
observa-se, de modo geral, 6tima reducdo na turbidez da calda clarificada, quando
comparada com a calda n&o tratada. Os melhores resultados foram obtidos & 40 °C nas trés
dosagens do polimero catidnico, com 100 % de reducdo da turbidez da calda clarificada. As
dosagens de 300 ppm a 26 °C (99 %) e de 225 ppm a 55 °C (98 %), também proporcionaram
6timos resultados na reducdo da turbidez da calda clarificada. Estas combinagfes de
tratamentos proporcionaram uma calda limpida, indicando a remocédo de coloides dispersos
na calda pelo processo FAD, com o auxilio do polimero catiénico. Assim, através dos

resultados de turbidez, pode-se inferir que as melhores combinagdes foram obtidas na
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temperatura de 40 °C, todas com 100 % da reducdo da turbidez, nas trés dosagens
investigadas (150, 225 e 300 ppm).
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FIGURA 27: Turbidez da calda clarificada em funcdo da temperatura e dosagem do
polimero catidnico.

A andlise estatistica para os resultados de turbidez (Figura 27) indicou que as
temperaturas avaliadas ndo diferem entre si (p > 0,05) e que as dosagens do polimero
catiénico (p < 0,05) t#m efeitos significativos nos resultados. Portanto, independentemente
da temperatura, uma dosagem fornecerd melhor resultado, com significancia estatistica. O
desvio médio obtido para a turbidez foi significativamente pequeno (SD = 2,4 x 10%) e 0
coeficiente de determinaco (R?) foi de 0,999.

A Figura 28 e Tabela 19 mostram que quanto maior a dosagem do polimero
catidnico, maior influéncia negativa sobre a filtrabilidade da calda clarificada quando
comparada a calda ndo tratada. Este fato pode ser observado na dosagem mais baixa (150
ppm) nas trés temperaturas (26, 40 e 55 °C), onde houve um volume maior de filtrado, com
relacdo as outras dosagens, indicando que houve remocdo de substdncias indesejadas na
calda pelo processo FAD. Os melhores percentuais alcangados para a filtrabilidade foram a
dosagem de 150 ppm nas trés temperaturas avaliadas, sendo a 26 °C (64 %), 40 °C (65 %) e
55°C (67 %).
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FIGURA 28: Filtrabilidade da calda clarificada em fungdo da temperatura e dosagem do
polimero catidnico.

Embora as dosagens maiores do polimero catibnico sejam desfavoraveis a taxa de
filtrabilidade, de modo geral, observa-se pela Figura 28, um comportamento favoravel em
relacdo as temperaturas estudadas, onde pode-se concluir que quanto maior a temperatura de
operacdo, maior a filtrabilidade. Estes resultados sugerem que em temperaturas mais
elevadas, a precipitacdo e remoc¢do das substancias indesejadas, presentes na calda, é
favorecida, e consequentemente, 0 aumento da eficiéncia do processo FAD, ainda que, as
temperaturas mais elevadas desfavoregam a dissolucdo de ar no meio liquido.

E interessante ressaltar, que quanto maior o teor de cinzas presentes na calda
clarificada, menor € a filtrabilidade. Este fato pode ser confirmado pelas analises de cinzas
condutimétricas, onde a melhor combinacdo do tratamento, foi obtido na mesma dosagem
(150 ppm) e nas mesmas temperaturas (26, 40 e 55 °C) dos resultados para filtrabilidade.
Portanto, a melhor combinacdo de dosagem e temperatura que proporcionou o melhor
resultado para filtrabilidade (67 %) nas caldas clarificadas foi a dosagem do polimero
catiénico de 150 ppm na temperatura de 55 °C.

Pela andlise estatistica para a filtrabilidade (Figura 28) indicou que a temperatura e
a dosagem do polimero ttm efeitos significativos (p < 0,05) na filtrabilidade das caldas
clarificadas obtidas pelo processo FAD. O teste de Tukey e a analise de residuos com

distribuicdo normal confirmaram estes resultados. O desvio meédio obtido para a
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filtrabilidade foi pequena (SD = 84 x 10 e o coeficiente de determinagéo (R? foi de
0,992.

De modo geral, observou-se que das trés temperaturas (26, 40 e 55 °C) e dosagens
do polimero catibnico (150, 225 e 300 ppm), utilizadas para o delineamento experimental
FAD, a dosagem de 225 ppm e temperatura de 40 °C, apresentou o melhor resultado, com a
maior remocgédo de cor (36 %) e turbidez (100 %). Nesta mesma dosagem e temperatura, 0s
resultados do teor de cinzas (-32 %) e filtrabilidade (50 %) apresentaram valores

satisfatérios, com relacdo aos outros tratamentos.

5.8- Determinacdo da cinética do processo FAD

Os ensaios para a determinacdo da cinética do processo FAD, foram conduzidos,
sob a melhor temperatura (40 °C) e dosagem do polimero catidnico (225 ppm) apresentados
no item 5.7, com a maxima pressdo de operacdo de 895 kPa, tempo de agitacdo de 300 s e
tempo de separacédo entre as fases (clarificado e flotado) de 7200 s (2 h).

Na primeira etapa para a determinacdo da cinética, foi monitorado o grau de
clarificacdo através da verificagdo da fracdo volumétrica do clarificado, conforme a
metodologia apresentado no item 4.2.7. O volume total adicionado ao flotador constituiu-se

no volume da calda (1000 mL) mais o volume do polimero catiénico (22,5 mL). Os

resultados foram expressos como volume (V) e taxa (dV,,, /dt) de clarificado em fungéo

larif
do tempo, conforme demonstrado nas Figuras 29 e 30, respectivamente.

Nas Figuras 29 e 30, onde sdo apresentados os resultados da primeira etapa da
cinética FAD, observa-se uma pequena variacdo no volume de clarificado com o tempo. No
inicio do processo de flotacdo a taxa de clarificado é constantemente lenta, até o tempo de
1800 s, e entre o0 tempo de 2700 a 4200 s. Esta lentiddo no inicio do processo FAD pode ser
observada pela Figura 20. A flotagcdo de particulas coaguladas pelo polimero catiénico foi
instantaneamente répida, obtendo a faixa maxima na reducdo de cor nos tempos de 600 s
(36,4 %, 272 Ul) e 3000 s (38,3 %, 264 Ul), respectivamente, conforme apresentado na
Figura 31. Para o pardmetro turbidez, obtendo-se uma remocéo satisfatoria (93,5 %; 0,34
NTU) nos primeiros minutos (1800 s) e a maxima remogéo (97,7 %; 0,12 NTU) no final do
processo (7200 s), conforme apresentado na Figura 32. Embora a taxa de clarificado seja

extremamente lenta no inicio do processo, pode-se dizer que flotacdo de particulas
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coaguladas pelo polimero catibnico, ocorreu praticamente nos primeiros minutos da

flotacdo, devido ao aumento da cor na calda clarificada (36,1 %; 273 Ul) no final do

processo (7200 s) e pouca remogdo na turbidez (4,2 %), quando comparado com a turbidez

no inicio do processo.
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FIGURA 29: Volume do clarificado em fungdo do tempo pelo processo FAD.
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FIGURA 30: Taxa de clarificado pelo processo FAD.
NOTA I: Dados estatisticos: R*=0,872; SD = 1,6 x10°®, p < 0,005.
NOTA II: Equagdo da reta: Y =4 55341 x 10 - 4,55457 x 10™ X + 3,69395 x 10™ X?- 6,76293 x 108 X* +

3,75797 x 102 X*.
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Na segunda etapa para a determinacéo da cinética da FAD, a clarificacdo da calda
de acucar foi avaliada através dos pardmetros fisico-quimicos (cinzas, cor e turbidez) em
fungdo do tempo de flotagdo. Os resultados obtidos nestes ensaios estdo apresentados na
Tabela 20 e nas Figuras 31, 32 e 33, respectivamente para o teor de cinzas, cor e turbidez da

calda clarificada em funcédo do tempo de flotacéo.

TABELA 20: Eficiéncia da flotagdo (& [%]) para teor de cinzas, cor e turbidez da calda
clarificada em funcéo do tempo de flotagéo.

¢ [%0]

Tempo (s) Cinzas Cor ICUMSA Turbidez
600 -26,2 +36.,4 +76,0
1200 -26,7 +30,4 +84,4
1800 -26,7 +31,1 +93,3
2400 -27,3 +27,7 +93,5
3000 -25,6 +38,3 +82,9
3600 -27,3 +30,8 +82,9
4200 -26,2 +35,4 +85,7
4800 -27,8 +25,6 +86,2
5400 -26,2 +26,3 +86,1
6000 -27,8 +37,3 +84,8
6600 -27,8 +34.5 +93,9
7200 -28,4 +36,1 +97,7

NOTA |I: Eficiéncia da flotagdo seguida de sinal positivo (+) indica que houve redugdo do parametro
analisado, quando comparada com a calda ndo tratada, e seguida de sinal negativo (-) indica que
houve aumento no parametro analisado.

Nos intervalos de tempo entre 1500 a 3000 s e 4200 a 5700 s (Tabela 20 e Figuras
29 e 30), pode-se observar um aumento rapido na taxa de clarificado, sendo os periodos
mais rapidos do processo. Neste primeiro intervalo de tempo (1500 a 3000 s) houve a
maxima remocdo da cor da calda (38,3 %, 264 Ul) e uma reducdo satisfatdria na turbidez
(93,5 %; 0,34 NTU), conforme apresentado anteriormente (Tabela 20 e Figuras 31 e 32). No
segundo intervalo de tempo (4200 a 5700 s) houve aumento na cor e na turbidez da calda
clarificada, indicando que algumas particulas dissolvidas e dispersas no meio liquido e que

foram coaguladas e posteriormente flotadas no inicio do processo, comegaram a decantar
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e/ou a serem redispersas no meio liquido. Segundo Torem e Casqueira (2003), na flotacdo de
precipitados e de coloides, a dosagem dos agentes clarificantes deve ser suficiente para
formar uma camada estavel e persistente de flotado, capaz de suportar os precipitados na

superficie do liquido e prevenir a sua redispersio no meio ou decantacao.
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FIGURA 31: Cor ICUMSA da calda clarificada em fungéo do tempo.
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FIGURA 32: Turbidez da calda clarificada em funcéo do tempo.
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Nos minutos finais da flotagdo (5700 a 6300 s), houve um decréscimo na taxa de
clarificado (Tabela 20 e Figuras 29 e 30), provavelmente devido & sedimentagdo ou
redispersdo no meio liquido de algumas particulas flotadas. Neste periodo de tempo, a calda
clarificada tornou-se novamente turva (0,76 NTU) e com aumento na cor (268 Ul), quando
comparadas com os periodos anteriores (Tabela 20 e Figuras 31 e 32). Provavelmente, neste
periodo de flotagdo houve a redisperséo de algumas particulas flotados, devido a coloragdo e
turvagdo da calda clarificada. No final do processo (6300 a 7200 s), a taxa de clarificado
tornou-se a ascender, obtendo-se cor de 273 Ul (36,1 %) e a méaxima remocdo de turbidez
(97,7 %, 0,12 NTU). Nesta fase final da flotagéo, indicou a possibilidade de flotacdo de mais
alguns coloides, pois a maxima remocao de turbidez ocorreu no final do processo.

E interessante ressaltar que particulas dissolvidas e dispersas na calda e que foram
coaguladas pelo polimero catibnico e posteriormente arrastadas pelas microbolhas de ar,
permaneceram na superficie da calda por até 2 horas ap6s o inicio do processo de flotacdo.
Além disso, particulas maiores (Figura 21) foram flotadas e facilmente visualizadas, porém,
apos 2 horas do inicio do processo de flotacdo comecaram a sedimentar. Por esta razdo, a
leitura da fracdo volumétrica da calda clarificada, e todos os ensaios experimentais foram
conduzidos no tempo de 2 horas (7200 s) ap6s o inicio do processo FAD.

Outro fato de grande importancia foi que na segunda etapa para a determinagéo da
cinética da FAD, nos primeiros minutos de flotagdo (0 a 20 min), as aliquotas coletadas da
calda clarificada, para efetuar as analises fisico-quimicas (cinzas, cor e turbidez) havia
indicativo de separagdo de fases em progressdo.

Independente do tempo de flotagdo pode-se observar pela Tabela 20 e Figura 33
que o polimero catidnico contribuiu para 0 aumento do teor de cinzas da calda clarificada,
quando comparado com a calda ndo tratada, ndo sendo removido pelo processo FAD.

Neste contexto, pode-se inferir que a maxima reducéo de cor da calda de agucar foi
obtida no inicio do processo, no tempo de 3000 s (38,3 %; 264 Ul), e a maxima remocao de
turbidez foi obtida no final do processo, no tempo de 7200 s (97,7 %; 0,12 NTU), quando
comprada com a calda ndo tratada. Para as cinzas condutimétricas, pode-se concluir que o
polimero catidénico contribuiu para o aumento no teor de cinzas na calda clarificada,

independente do tempo de flotacéo.
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FIGURA 33: Cinzas condutimétricas da calda clarificada em fungéo do tempo.

5.9- Modelagem para o processo FAD

A investigacdo da cinética de flotagdo foi uma ferramenta importante para o
trabalho em estudo, pois auxiliou na avaliagdo do comportamento do polimero catidnico em
fungdo da dosagem e temperatura, através dos parametros fisico-quimicos da calda
clarificada, obtida pelo processo FAD em fun¢do do tempo.

Os resultados das analises fisico-quimicas dos experimentos apresentados no item
5.7, sob a melhor combinagdo de dosagem do polimero catidnico (225 ppm) e temperatura
(40 °C) foram submetidos a modelagem matematica proposta (item 4.2.8). Para os
pardmetros cor e turbidez, foram aplicados os modelos para determinar a constante (k) para
cada ordem cinética testada (n = 0, 1 e 2), por meio de ajuste dos valores experimentais
originais em fungdo do tempo. Para o pardmetro cinzas condutimétricas, ndo foi possivel
modelar os dados experimentais, devido a contribuicdo do polimero catibnico para o

aumento no teor de cinzas na calda clarificada.
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5.9.1- Método integral

117

As Tabelas 21 e 22 apresentam 0s parametros cinéticos de ordem 0, 1 e 2 e 0s

respectivos dados estatisticos obtidos pelos diferentes modelos propostos pelo método

integral, para turbidez e cor, respectivamente.

TABELA 21: Parametros cinéticos obtidos pelos modelos propostos de ordem 0, 1 e 2 para
turbidez pelo método integral.

Equag&o £, K [sY] R? SD n
13 / 0,0009 0,497 3,73873 0
14 / 0,0020 0,587 0,32564 1
15 / 0,0007 0,550 0,13308 2
16 / 0,0009 0,497 0,14975 O
17 / 0,0020 0,587 0,01304 1
18 0,8778 0,0003 0,497 0,14975 2
19 0,1000 0,0089 0,497 0,14975 O
20 0,8736 0,0362 0,580 0,00344 1
21 0,5000 0,0036 0,545 0,29853 2
22 0,9089 99,7004 0,560 0,00236 1
23 0,9090 0,0113 0,561 0,00236 2

TABELA 22: Parametros cinéticos obtidos pelos modelos propostos de ordem 0, 1 e 2 para
cor pelo método integral.

Equag&o &, k[(5)Y] R? SD n
13 / 0,0289897 0,154 554543 0
14 / 0,0000909 0,184 4816,21 1
15 / 0,0000003 0,209 415146 2
16 / 0,0289897 0,154 0,03027 O
17 / 0,0000909 0,184 0,02629 1
18 0,1111 0,0000002 0,154 0,03027 2
19 0,5713 0,0507462 0,154 0,03027 O
20 0,3342 0,0361944 0,407 0,00323 1
21 0,1000 0,0000001 0,020 0,11736 2
22 0,3433 0,3432632 0,367 0,00331 1
23 0,3434 30,3157049 0,367 0,00331 2
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Observando os resultados dos pardmetros cinéticos e respectivos dados estatisticos
obtidos para a turbidez (Tabela 21), pode-se verificar que os dados experimentais ndo se
ajustaram adequadamente aos modelos propostos devido aos baixos valores para os
coeficientes de determinacdo (R?). Embora, ndo sejam resultados satisfatorios para os
modelos cinéticos propostos, os modelos dados pelas Equagbes (22) e (23), foram os que
mais se aproximaram dos dados experimentais de turbidez, para o qual foram obtidos dados
semelhantes, exceto pelo parametro k e pela ordem cinética.

Desta forma, optou-se pelo modelo dado pela Equagdo 23 (Figura 34), que segundo

Loyola (2006), para valores baixos para a constante cinética (k), o pardmetro mais

importante é dado pela eficiéncia de equilibrio da flotacdo (£,,). Assim, para 0 parametro

turbidez, aplicando o modelo dado pela Equagdo (22) para uma cinética de primeira ordem,
obtém-se a expressdo dada pela Equacéo (28).

1
)y = 0,3433( 1 *
8( )Turbldez ( 1+1/0,3432632 j ( )

1,0

0,8 - /,7 Iy A a 4 4 4
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FIGURA 34: Ajuste dos dados experimentais ao modelo cinético (Equacdo 23) para
turbidez da calda clarificada em fung¢do do tempo.
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Observando a Tabela 22, onde sdo apresentados os parametros cinéticos para a cor,
pode-se verificar que os dados experimentais ndo se ajustaram adequadamente aos modelos
propostos devido aos baixos valores para os coeficientes de determinagdo (R%). Embora, ndo
sejam resultados satisfatdrios para os modelos cinéticos propostos, 0 modelo que mais se
aproximou aos dados experimentais de cor ICUMSA, foi o modelo representado pela
Equagdo (20), o qual apresentou o maior valor para R?> e 0o menor desvio médio (SD),
guando comparado aos outros modelos.

Desta forma, optou-se pelo modelo dado pela Equacdo 20 (Figura 35) que, mesmo
com os dados dispersos, foi obtido um ajuste satisfatorio aos dados experimentais de cor.
Assim, para o pardmetro cor ICUMSA, aplicando o modelo dado pela Equacéo (20) para
uma cinética de primeira ordem, obtém-se a expressao dada pela Equagéo (29).

&(€)cor 1cumsa = 0,3342 (1—e "7 1) (29)
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FIGURA 35: Ajuste dos dados experimentais ao modelo cinético (Equagdo 20) para cor da
calda clarificada em fungéo do tempo.

Segundo Yovanovic (2004), um comportamento cinético ndo linear pode ser
interpretado como uma flotacdo de multicomponentes, onde particulas podem flotar com

diferentes velocidades. Segundo o mesmo autor, a flotacdo é a consequéncia do fenémeno
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de transporte macromolecular de massa por ascensdo e depende da interacdo de diversas
variaveis tipicas do processo responsaveis pela alteracdo do meio liquido, como: (i) fisicas,
alteram o meio de transporte por bolhas (densidade, aeragdo e homogeneizagdo da amostra
com o ar); (ii) quimicas, maximizam a hidrofobia do meio (pH, agentes clarificantes); (iii)
hidrodindmicas, (diferenca de pressdo na despressurizacdo e transferéncia da amostra, fluxo
volumétrico da amostra saturada com ar). Além disso, particulas coaguladas e que foram
flotadas, podem estar sendo redispersas no meio liquido efou até mesmo sedimentando,
como foi previsto anteriormente, e consequentemente uma grande variacdo nos parametros

fisico-quimicos da calda clarificada em fungdo do tempo de flotacdo.

5.9.1- Método diferencial

Pelo método diferencial de analise proposto ndo foi possivel modelar devido a
grande dispersdo dos dados experimentais de turbidez e cor. O valor obtido para o
coeficiente de determinagdo (R? para a turbidez foi muito baixo, demonstrando que o
método integral de analise foi 0 que melhor se ajustou aos dados experimentais. Portando,
ndo foi possivel determinar os pardmetros k e n, utilizando-se o método diferencial, devido a

grande dispersdo dos dados experimentais de turbidez e cor.
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6- CONCLUSOES

A investigacdo da concentracdo de saturacéo de ar e concentracéo de ar dissolvido
nos liquidos investigados em funcdo das principais varidveis do processo (pressdo, tempo
de agitacdo mecanica do flotador, temperatura de operacdo e dosagem do polimero
catibnico) foi de suma importancia para o entendimento do comportamento do sistema
liquido-gés da FAD e para estabelecer a melhor combinacéo das condi¢BGes de operagao
para o processo FAD aplicado a clarificacdo da calda de acUcar.

Verificou-se que em altas pressdes a quantidade de ar dissolvido aumenta
consideravelmente, quando a pressdo € reduzida na descompressdo e transferéncia dos
liquidos estudados, fato este que favorece a eficiéncia de separacdo de fases (sdlido-
liquido) e ascensdo das particulas presentes no meio liquido pelo processo FAD.

A maior concentracdo de ar dissolvido na &gua deionizada a 26 °C foi de 31, 7
[(mg) (L)™] na pressdo de 395 kPa e tempo de agitacdo mecénica entre 210 a 300 s. Na
calda de agucar (66 °Brix, 26 °C), a maior concentragdo de ar dissolvido foi de 22,2 [(mg)
(L)™*] na méxima pressdo de 895 kPa e tempo maximo de agitacdo mecanica de 300 s.

Verificou-se que a temperatura exerce grande influéncia na solubilidade do ar na
calda de acucar, isto é, hd um decréscimo da solubilidade do ar com o aumento da
temperatura. Assim, espera-se uma perda de eficiéncia do processo FAD conduzido em
temperaturas muito elevadas. Além disso, verificou-se que a temperatura favorece a
coagulacdo e precipitagdo de coloides, responsaveis pelo incremento da turbidez, cor e
cinzas condutimétricas da calda clarificada, e consequentemente o aumento da eficiéncia
do processo FAD, ainda que, em temperaturas mais elevadas desfavorecam a dissolugéo de
ar no meio liquido.

Verificou-se que a quanto maior o tempo de agitacdo mecanica do flotador, maior
foi a concentragéo de ar dissolvido na calda de agUcar, devido ao melhor contato com o ar
inserido no processo FAD, a qual influencia positivamente na etapa da flotagdo e

posteriormente na separagdo das fases (solido-liquido).
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Os ensaios FAD utilizando diferentes dosagens do polimero catiénico (10 a 1000
ppm) para a clarificacdo da calda de agUcar (1° lote) a 66 °Brix, conduzidos com a maxima
pressdo de 895 kPa, tempo de agitacdo mecénica de 300 s e tempo de separagdo entre as
fases (clarificado e flotado) de 7200 s (2 h), mostrou que é possivel a remogdo de cor e do
teor de cinzas para a clarificacdo da calda de agucar pelo processo FAD, com as dosagens
de 150 a 300 ppm, proporcionando os melhores resultados com relagdo a remocéo de cor e
teor de cinzas.

Os ensaios de FAD nas condigcOes otimizadas (temperatura de 26, 40 e 55 °C e
dosagem do polimero catiénico de 150, 225 e 300 ppm) para a clarificagdo da calda de
aclcar (2° lote), conduzidos com pressdo de 895 kPa, tempo de agitacdo mecanica de 300 s
e tempo de separacdo entre as fases de 7200 s, permitiu até 36 % da remogao da cor (225
ppm a 40 °C), 100 % na reducdo da turbidez (150, 225 e 300 ppm a 40 °C), e aumento de
67 % no desempenho da taxa de filtrabilidade (150 ppma 55 °C).

A melhor combinagdo das condi¢des operacionais para o sucesso da clarificacéo
da calda de agUcar pelo processo FAD foi: (i) pressdo de 895 kPa; (ii) tempo de agitagdo
mecénica do flotador de 300 s; (iii) temperatura de 40 °C; (iv) dosagem de 225 ppm do
polimero catibnico. Destaca-se que a dosagem do polimero depende da composicéo e,
principalmente do teor de impurezas presentes no agucar cristal; fato esse confirmado nos
resultados apresentados pelos dois diferentes lotes de agucares utilizados.

Os ensaios para a determinacdo da cinética FAD, conduzidos, sob temperatura de
40 °C e dosagem do polimero catidnico de 225 ppm, com a méxima pressdo de 895 kPa,
tempo de agitagdo de 300 s e tempo de separagdo entre as fases (clarificado e flotado) de
7200 s, permitiu a maxima reducdo de cor da calda de agucar no inicio do processo (3000
s; 38,3 %; 264 Ul), e a maxima remocdo de turbidez foi obtida no final do processo (7200
s; 97,7 %; 0,12 NTU), quando comprada com a calda ndo tratada. Para as cinzas
condutimétricas, o polimero catiénico contribuiu para 0 aumento no teor de cinzas na calda
clarificada, independente do tempo de flotacéo.

Os dados experimentais para a turbidez e cor ndo se ajustaram adequadamente aos
modelos cinéticos propostos, devido a grande dispersdo dos dados, no entanto um modelo
permitiu a simulacdo da turbidez (Equacdo 22) e um modelo para a simulacédo da cor
(Equagéo 20), ambos os modelos de primeira ordem, pelo método integral. Os parametros
cinéticos obtidos pela simulacdo foram: turbidez (k = 0,3432632; ¢(t)= 0,3433) e cor (k =
0,0361944; £(t)=0,3342).
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7- SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

v Estudar novas alternativas sustentaveis associadas com filtracdo, ultrafiltracdo, troca
ibnica para auxiliar o processo FAD, para a purificacdo e clarificacdo da calda de
aclcar, com o propdsito de minimizar o uso de agentes quimicos, atualmente

utilizados nas usinas sucroalcooleiras e refinarias brasileiras.

v" Investigar 0 uso de outros agentes clarificantes (quimicos e poliméricos), para auxiliar o
processo FAD, com o proposito de aumentar a eficiéncia da remog¢dao particulados no
meio liquido, favorecendo na remocgéo de cor, turbidez e cinzas, como o uso de &cido
fosforico e o hidréxido de célcio, para a reducdo e a neutralizacdo do pH da calda a
ser clarificada, para a remocdo de fosfatos e o uso de polimero aniénico para
remocdo de particulas carregadas positivamente.

v Investigar a influéncia e os efeitos do pH da calda de acUcar para a coagulacdo de

particulas suspensas e dissolvidas no processo FAD.

v Investigar o efeito do uso de concentracbes mais baixa (< 66 °Brix) da calda de
acUcar para a remocao de sélidos suspensos finos, geralmente responsaveis pela turbidez,

com o propdsito de aumentar a eficiéncia da clarificacdo pelo processo FAD.

v Investigar a distribuicdo de tamanho das microbolhas, particulas e aglomerados
formados (microbolhas de ar + particulas coaguladas) formados apds a

despressurizacao e transferéncia da calda de agUcar saturada de ar.

v Investigar o processo de FAD sob o ponto de vista do flotado e determinacdo das

condicdes operacionais que favorecem a eficiéncia de remocao de particulados.
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