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RESUMO

LIMA, Elaine Cristina Cunha Borges, M.S., Universidade Federal de Vigosa,
fevereiro de 2005. Utilizacdo de quitosana no processo de clarificagcédo do
caldo de cana para fabricacdo de acUcar do tipo mascavo. Orientador:
José Antonio Marques Pereira. Conselheiros: Afonso Mota Ramos e Jane
Sélia dos Reis Coimbra.

Neste trabalho investigou-se a clarificacdo do caldo de cana-de-acucar
por processo de coagulacao e floculagéo utilizando o polimero catidénico natural
guitosana para fabricacdo de acucar tipo mascavo. A otimizacdo do processo
de reducdo de turbidez e cor do caldo bruto com o uso do polimero foi
conduzida empregando-se metodologia de superficie de resposta, com intuito
de definir o nivel de maxima reducao de turbidez e o menor indice de cor no
caldo clarificado. As variaveis estudadas no processo foram pH do meio,
concentracdo do polimero, tempo de sedimentacdo, velocidade e tempo de
rotacdo lenta do equipamento Jar-Test. Os testes foram conduzidos em
temperatura do caldo de cana de (17,7 £ 2) °C. A velocidade de rotacao rapida

usada na disperséo do polimero no caldo foi mantida fixa em 100 rpm por trés

minutos para cada tratamento. O fatorial fracionado 27* foi empregado no

planejamento composto central para minimizar o nimero de experimentos e
explicar os efeitos das variaveis e possiveis interacbes na otimizacdo das
respostas. Em relacdo a resposta reducdo de turbidez as variaveis
significativas foram pH, concentracdo do polimero e tempo de rotacdo lenta,
sendo que os valores 6timos foram pH igual a 6,0, concentracdo do polimero
de 300 mg/L e tempo de rotacao lenta de 4 minutos. Para a resposta medida
de cor as variaveis significativas foram pH igual a 5,7 e concentracao do
polimero igual a 337 mg/L. Observou-se que 0s maiores valores na reducgéo de

turbidez e os menores indices de cor tiveram comportamento proximo a regiao

Xi



central do experimento. No caldo clarificado reduziu-se a turbidez em 97,6 % e
obteve-se uma medida de cor de 0,066 em absorbancia. A clarificagédo do caldo
de cana com quitosana permitiu a fabricacdo de um acucar com indice de cor
ICUMSA de 3 359 Ul. A quitosana mostrou-se eficiente na reducao de turbidez
e cor do caldo de cana, e além disso, tem a vantagem de ser considerado um

produto alimentar.
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ABSTRACT

LIMA, Elaine Cristina Cunha Borges, M.S., Universidade Federal de Vicosa,
February 2005. Chitosan use in the clarification process of the sugar
cane juice for production of muscovado type sugar. Advisor. José
Antonio Marques Pereira. Committee Members: Afonso Mota Ramos and
Jane Sélia dos Reis Coimbra.

In this work the clarification of the sugar cane juice was investigated by
coagulation and flocculation process using the natural cationic polymer chitosan
for production of muscovado type sugar. The optimization turbidity and raw juice
color reduction process using the polymer was led using methodology of
response surface, aiming at the definition the of greatest turbidity level reduction
and the smallest color index in the clarified juice. The variables studied in the
process were: pH of the medium, polymer concentration, sedimentation time,
speed and slow rotation time of the Jar-Test equipment. The tests were led at
the temperature of the sugar cane juice (17,7 + 2) °C. The fast rotation speed
used in the polymer dispersion in the juice was fixed at 100 rpm during three

minutes for each treatment. The 2°*' fractional factorial was used in the

composite central planning to minimize the number of experiments, and to
explain the effects of the variables and possible interactions in the optimization
of the responses. Regarding to the turbidity reduction response the significant
variables were pH, polymer concentration, and slow rotation time, being the pH
optimum values equals to 6.0, polymer concentration equals to 300 mg/L and,
time of slow rotation equals to 4 minutes. For the color measurement response
the significant variables were pH equals to 5.7 and polymer concentration
equals to 337 mg/L. It was observed that the largest values in the turbidity
reduction and the smallest color indexes had close behavior to the central area

of the experiment. In the clarified juice the turbidity was reduced in 97.6 % and it
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was obtained a color measurement of 0.066 in absorbance. The clarification of
the sugar cane juice with chitosan allowed the production of a sugar with
ICUMSA color index of 3 359 UIl. The chitosan was shown efficient in the
reduction of the turbidity and of the sugar cane juice color and, besides, it has

the advantage of being considered an alimentary product.
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1. INTRODUCAO

A cana-de-acUcar € uma graminea pertencente a espécie Saccharum
officinarum L., originaria do sudeste da Asia onde é cultivada desde épocas
remotas. Participa como matéria-prima em um elevado leque de produtos de
significativa importancia econémica tais como: o acuUcar, o alcool (anidro e
hidratado), a rapadura, o melado, a aguardente, e o residuo de seu
aproveitamento, tal como o bagaco, utilizado na producdo de vapor, energia
elétrica, papel, plastico biodegradavel, adubo, racdo animal, entre outros.

O acucar é um alimento que faz parte da dieta de todos os povos,
fornece energia de facil e rapida assimilacdo e encontra no Brasil a maior
producdo mundial. Destina-se principalmente a adocar bebidas e alimentos,
sendo obtido a partir do beneficiamento de méis cristalizaveis da cana-de-
acucar, beterraba e a partir de outros vegetais.

A elaboracao de produtos acucarados como o acucar é pratica ha muito
conhecida, e apesar de todo o desenvolvimento tecnoldgico de producdo nas
grandes industrias, o produtor rural encontra uma fonte segura de receita.
Pequenas unidades de industrializacdo da cana-de-acUcar destinadas a
producdo de acglUcar mascavo, rapadura e melado envolvem equipamentos
simples e em pequeno numero, e o produtor conta ainda com a possibilidade
de empregar a propria mao-de-obra familiar na producéo.

A ocorréncia de doencas associadas ao consumo de alimentos contendo
aditivos, pesticidas, toxinas naturais ou ainda outros tipos de substancias
toxicas tém contribuido para aumentar a demanda por produtos mais
saudaveis. Assim, a elaboracdo de rapadura e os chamados acgucares “brutos”
vém abocanhando uma fatia significativa do mercado. Desta forma o produtor
passa a ficar mais atento aos fatores que possam contribuir para a melhoria de

seu negécio, tais como a selecdo da matéria-prima, o processamento, as



instalacBes da fabrica, a qualidade da méo-de-obra e, sobretudo, as tendéncias
de mercado.

De modo geral, as técnicas de producdo de aclUcar mascavo Sdo as
mesmas praticadas nos pequenos engenhos de antigamente. As mudancas
gue ocorreram no setor agucareiro ao longo dos anos foram em termos de
aperfeicoamento de tecnologia e equipamentos. Uma das etapas importantes
do processo produtivo é a clarificacdo do caldo, que consiste numa série de
processos ou combinacbes desses para remover 0 maximo de impurezas
dissolvidas e em suspensédo do caldo para a fabricacao de acucar de melhor
aspecto: cor mais clara e cristalina do que os tipos escuros, que via de regra
séo comercializados.

Os conhecimentos a cerca da tecnologia de processos e de materiais no
setor agucareiro avangcam continuamente: moenda a vapor foram introduzidos
no final do século XVIII e a vaporiza¢cdo a vacuo foi utilizada em 1824. No que
tange a clarificacdo, o carvao negro de o0ssos foi utilizado pela primeira vez em
1812, ao passo que, atualmente, o carvdo ativo granulado, os polimeros
organicos, as resinas de troca i0nica, os sistemas de membrana de
microfiltracdo e ultrafiltracdo séao utilizados para a remoc¢éo de material corante
e cinzas, produzindo um caldo com menor indice de cor e turbidez.

Existe uma tendéncia a substituicAo de materiais sintéticos por
substancias consideradas naturais na clarificacdo do caldo de cana, como por
exemplo, o uso de gomas naturais e extratos de plantas. Seguindo esta
tendéncia, a alternativa sugerida no presente trabalho sera a utilizagcdo de um
polimero natural catiénico, a quitosana, na remocao de impurezas do caldo de
cana por processo de coagulacéo, floculacdo e sedimentacéo.

A quitosana € o produto da desacetilacdo da quitina que € obtida
industrialmente a partir das cascas descartadas na industrializacdo de
crustaceos. Este polimero é utilizado como eficiente agente coagulante e
floculante em processo de clarificacdo de sucos de frutas, bebidas, tratamento
de agua potavel e residuaria.

Devido as potencialidades de uso da quitosana, a comunidade cientifica
investiga novas areas para sua aplicacdo. Pesquisas, estudos e testes tém se
intensificado nas décadas recentes no sentido de maior aproveitamento dessa

biomolécula com propriedades inigualaveis.



2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

O objetivo geral deste trabalho foi avaliar a potencialidade de uso de
guitosana, um polimero natural catibnico, como agente de coagulacdo e
floculacdo de particulas coloidais e em suspensao no processo de clarificacdo
do caldo de cana-de-agucar com vista a fabricacdo de acucar do tipo mascavo.

2.2. Objetivos Especificos

Analisar a influéncia da concentracdo do polimero quitosana, do pH do
meio, da velocidade e tempo de rotacdo lenta, do tempo de
sedimentacdo do processo e das possiveis interacdes entre estes
fatores na clarificacdo do caldo de cana;

Avaliar a eficiéncia do polimero na otimizacéo dos resultados em termos
de porcentagem de reducado de turbidez e medida de cor do caldo em
absorbancia;

Caracterizar o caldo de cana bruto e clarificado em termos de Brix, pH,
Pol, Pureza e agucares redutores;

Fabricar o acucar do tipo mascavo a partir do caldo clarificado referente
ao teste experimental na regido de maxima reducéo de turbidez;
Proceder a analise do indice de cor ICUMSA para o acucar fabricado,

bem como para os demais tipos de aglcares disponiveis no mercado.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. O cultivo da cana-de-agucar

A cana-de-acUcar é uma planta que apresenta exigéncias bem definidas
guanto as condicfes climaticas para seu cultivo. A cultura desenvolve-se bem
onde o clima se caracteriza por uma estagcao chuvosa de intensa radiacao solar
seguida de periodo seco com menor intensidade luminosa. A temperatura ideal
para a germinacao é de 32 °C e para o crescimento a temperatura ideal situa-
se entre (20 e 28) °C. Ja para a fase de maturacdo a temperatura 6tima esta na
faixa de (12 a 20) °C, o que influencia nos teores de sacarose da cana
(CASAGRANDE, 1991).

A cana-de-agUcar € uma cultura de grande versatilidade no meio rural,
sendo utilizada desde a forma mais simples como racdo animal, até a mais
nobre como o acucar. Na cana nada se perde: do caldo obtém-se o acucar, a
cachaca, o alcool, a rapadura e outros; do bagaco, o papel, a racdo, o adubo
ou o combustivel; das folhas a cobertura morta ou racdo animal. Assim, a
agroindustria da cana-de-acucar, difusa e interiorana, apresenta-se
vocacionada a nuclear sistemas integrados de producédo alimentar, nao
alimentar e energético, envolvendo atividades agricolas e industriais, e ainda
atua com vantagens comparativas em relacdo as outras matérias-primas, pelo
fato de ser intensiva em mao-de-obra e o Pais ter os menores custos de
producédo do mundo (VASCONCELOS, 2002).

No Brasil, o plantio da cana-de-acucar iniciou-se em Sao Vicente, hoje
Sé&o Paulo, no ano de 1522, trazida da Ilha da Madeira por Martim Afonso de
Souza. Porém, foi em Pernambuco que ela floresceu, encontrando condicdes
ideais para seu desenvolvimento nas terras umidas em massapé. A producéo

de acucar era feita em pequenos engenhos, movidos a tragdo humana, que



mais tarde evoluiram para tracdo animal e engenhos d’agua. Somente a partir
do século XIX seriam introduzidos em Pernambuco os engenhos a vapor e
haveria uma revolucdo no comércio e industria do acucar (BAYNA, 1978).

Atualmente, o setor da cana-de-agUcar apresenta nUmeros expressivos
para economia brasileira: o Pais possui 302 unidades produtoras de acUcar e
alcool, sendo que deste total, 218 estdo localizadas na Regido Centro-Sul e as
84 restantes, na Regido Norte-Nordeste. A cadeia produtiva da cana-de-agucar
gera cerca de 1,2 milhdes de empregos diretos no Pais e 600 mil postos de
trabalhos somente no Estado de S&o Paulo (MAPA, 2004).

Segundo dados da safra de 2000/2001 colheram-se 327,7 milhdes de
toneladas de cana e foram produzidos 16 milhGes de toneladas de acucar. O
total de area plantada em cana-de-acucar foi de aproximadamente 4,84
milhdes de hectares e a produtividade média dos canaviais atingiu 67,6
toneladas de cana por hectare. Os dados mostram que 0 consumo per capita
de acucar foi registrado em 52 kg/ano. Os maiores produtores de aglcar sao o
Brasil, produzindo cerca de 30 % do total mundial, seguido pela india, China,
Cuba, México, Austrdlia, Tailandia e outros (UNICA, 2004).

3.1.1. Composicado quimica da cana-de-acucar

Segundo PARANHOS (1987), a parte morfolégica da cana-de-acucar de
interesse comercial € o colmo, que possui sacarose industrializavel. A
composicdo quimica dos colmos é extremamente variavel em funcdo de
diversos fatores como: idade fisiologica da cultura, condicbes climaticas
durante o desenvolvimento e maturacdo, propriedades fisicas, quimicas e
microbioldgicas do solo, tipo de cultivo etc. A qualidade da cana para a
industria ndo pode ser avaliada simplesmente pelo seu teor de sacarose, ainda
gue seja o parametro mais importante, mas por todos os fatores citados, que
tém consequéncias diretas da composi¢ao tecnolégica da cana.

A cana-de-acglcar, segundo os tecnologistas, é constituida de fibra e
caldo. A fibra é constituida principalmente de celulose, hemicelulose, lignina,
pentosana. De acordo com o Quadro 1, o caldo € uma solucéo impura e diluida
de sacarose, constituido de agua (75 a 82) %, e de sélidos soluveis (18 a 25)

%, sendo esses Ultimos divididos em acucares (18 %) e outras substancias de



natureza orgéanica (1 %) e inorganica (0,5 %). Os acUcares sao a sacarose (17
%), a glicose e a frutose que perfazem 1,0 % do total. Os demais componentes
sdo constituidos de substancias nitrogenadas (proteinas, aminodacidos),
gorduras, ceras, pectinas, acidos e materiais corantes (clorofila, sacaretina e
antocianinas). As substancias inorganicas, representadas pelas cinzas, tém
como principais componentes a silica, potassio, fosforo, célcio, sodio,
magneésio, enxofre, aluminio e outros (DELGADO e CESAR, 1977).



Quadro 1 - Composicdo quimica e percentual média do caldo de cana-de-

acucar madura e sadia

Elemento Porcentagem (%)
Agua 74,5 (65 - 75)
Aclcares 14,0 (12 - 18)

Sacarose 12,5(11-18)
Glicose 0,9(0,2-1,0)
Levulose 0,6 (0-0,6)
Fibras 12,0 (8,0 - 14,0)
Celulose 5,5
Lignina 2,0
Pentosana (Xilana) 2,0
Goma da Cana (Arabana) 0,5
Cinzas 0,5(0,4-0,8)
SiO, 0,25
K20 0,12
P,0s5 0,07
Céo 0,02
SO3 0,02
Na,O 0,01
MgO 0,01
Cl Tracos
Fe,O3 Tragos
Matérias Nitrogenadas 0,4 (0,3-0,6)
Aminoécidos (Acido Aspartico) 0,2
Albuminodides 0,12
Amidas (Asparagina) 0,07
Acido nitrico 0,01
Amoniaco Tracos
Corpos xanticos Tracos

Gorduras e Ceras
Pectinas, gomas e mucilagens
Acidos combinados
Malico
Succinico, etc
Acidos livres
Malico
Succinico, etc
Matérias corantes
Clorofila
Antocianina
Sacaretina
Polifendis

0,2 (0,15 - 0,25)
0,2 (0,15 - 0,25)
0,12 (0,1 - 0,15)

0,08 (0,06 - 0,1)

(n&o dosadas)

Fonte: Delgado e Cesar (1977).



3.1.2. Parametros indicativos da maturescéncia da cana-de-acucar

Segundo DELGADO e CESAR (1977), para que sejam obtidos os
maximos rendimentos na industria acucareira torna-se indispensavel o perfeito
amadurecimento da cana-de-acUcar, uma vez que a producdo de acUcar esta
na dependéncia da quantidade de cana produzida e na riqueza da mesma em
sacarose. A determinacdo da maturidade da cana € uma combinacdo de
experiéncia, observacéo, conhecimento local, teste de campo e laboratorial. Os
métodos mais empregados em pequenas propriedades canavieiras sdo as
avaliacGes pelo aspecto e a idade do canavial, sendo métodos considerados
falhos. O método técnico de analise refratométrica é o mais empregado na
indUstria agucareira.

A refratometria, muito utilizada no campo, € uma técnica que fornece
diretamente a porcentagem de matéria seca no caldo e pode ser medida
diretamente no refratdmetro de Brix, fornecendo uma leitura conhecida como
°Brix refratométrico. Se o °Brix for maior ou igual a 18 % indica que a cana esta
em estdgio de maturacdo (DELGADO e CESAR, 1977). Outras analises
tecnolégicas sdo realizadas no laboratério da propria usina como a
determinacdo do Brix areométrico, Polarizacdo ou Pol, Pureza e acuUcares
redutores (LEME e BORGES, 1965).

A cana verde é rica em glicose e frutose, sendo pobre em sacarose.
Durante o amadurecimento, o teor de sacarose vai aumentando até atingir seu
ponto maximo e os niveis de acucares redutores diminuem, muitas vezes até o
completo desaparecimento. O Departamento de Tecnologia Rural da Escola
Superior de Agricultura Luiz de Queiroz — ESALQ, refere-se a cana-de-agucar
madura quando a andlise do seu caldo apresentar as caracteristicas conforme

apresentadas no quadro Quadro 2.



Quadro 2 - Caracteristicas do caldo de cana usadas como indicativo da
maturescéncia da cana-de-acucar

Inicio da Safra Decorrer da Safra
Brix 3 18,0% 318,0%
Pol 3144% 3153%
AcUcares redutores £15% £1,0%
Pureza aparente 3 80,0% 3 850%

Fonte: Delgado e Cesar (1977).

3.2. Processo de fabricacdo do acucar

A sacarose, um dissacarideo formado por uma molécula de frutose e
outra de glicose, é um dos varios compostos de sabor doce encontrados na
seiva de diversas plantas, tal como na cana-de-acucar. O aglcar mais comum
€ justamente a sacarose que é utilizada na industria de alimentos e bebidas.

Acucar é o carboidrato conhecido como sacarose, podendo ser
comercializado na forma sélida ou liquida. Cada tipo de acucar tem
caracteristica propria em relacdo ao processo de fabricacdo, ao sabor, cor,
aroma, pureza, umidade, cinzas etc. As Figuras 1 e 2 apresentam,
respectivamente, o fluxograma de obtencéo do caldo clarificado desde o corte
da cana-de-acUcar e o de producéo de acUcar a partir do caldo clarificado.

Segundo as especificacdes da ANVISA (2004), o acucar, de acordo com
suas caracteristicas, € classificado em:

a) Acucar cristal: contendo no minimo 99,3 % de sacarose;

b) Acucar refinado: contendo no minimo 98,5 % de sacarose;

c¢) Acucar moido: contendo no minimo 98,0 % de sacarose;

d) Acucar demerara: contendo no minimo 96,0 % de sacarose;

e) Acucar mascavo: contendo no minimo 90,0 % de sacarose,;

f) Aclcar mascavinho: contendo no minimo 93,0 % de sacarose;

g) Agucar cande: contendo no minimo 99,0 % de sacarose;

h) Acucar glacé ou em p6 ou de confeiteiro: contendo no minimo 99,0 %
de sacarose;

i) Aclcar em cubos ou tabletes: contendo no minimo 98,0 % de sacarose;



j) Acucar para confeitar: agucar finamente pulverizado ou em cristais,

adicionado de corantes permitidos.

Quanto ao processo de fabricacdo, pode-se dizer que, atualmente, a
obtencao do acUcar de cana se da segundo a mesma técnica empregada ha 40
anos atras. Comumente as usinas processam canas e produzem acucar cristal,
sendo esse quase todo destinado ao consumo direto. O aclcar demerara, ou
acucar bruto é enviado para o refino, onde sera purificado e transformado em
acucar branco refinado. Nas usinas brasileiras de refinaria utiliza-se uma
versao simplificada do processo de refino empregado em outros paises, com
menor uso de energia, no qual ndo se refina o aclcar, mas apenas o purifica

ligeiramente. Este acucar é denominado amorfo.
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Figura 1 - Fluxograma de obtenc¢éo do caldo clarificado.
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3.2.1. Obtencéo do caldo de cana

A cana-de-acUcar é cortada e transportada do campo para a unidade de
processamento. Na usina, a cana € encaminhada para a etapa de preparo que
tém a funcao de cortar, dilacerar e desfibrar os colmos da cana, rompendo os
tecidos. O conjunto dos equipamentos preparadores € composto por facas
rotativas, desfibradores e esmagadores. O preparo da cana antes da moagem
permite aumentar a capacidade de extragcdo do caldo nas moendas pelo
aumento de densidade da massa de cana na alimentagéo e pelo rompimento
da estrutura da cana, o que implica em maior extracdo do caldo na moagem.

Durante a moagem da cana, o caldo é separado das fibras por aplicacao
de sucessivas pressdes a medida que a cana passa entre os rolos da moenda.
Os equipamentos de moagem compreendem uma série de quatro a seis
moinhos de trés rolos, denominados ternos de moenda. Sabe-se que somente
pela pressao dos rolos é impossivel extrair mais do que 90 % do caldo contido
nas fibras, e com o objetivo de diluir a sacarose remanescente no bagaco e
aumentar sua extracdao, muitas usinas utilizam o processo de embebicéo, que
consiste na adicao de agua e/ou caldo diluido ao bagaco entre os ternos de
moenda (PAYNE, 1989).

3.2.2. Clarificacao do caldo de cana

O caldo de cana que flui das moendas, sob o0 aspecto fisico-quimico, &
constituido de matérias em todos os graus de dispersdes, incluindo desde
particulas grosseiras até ions. O caldo de cana € um liquido viscoso, opaco, de
cor amarela esverdeada, pH entre 4,3 a 5,6 e de composi¢cdo quimica bastante
complexa e variavel (PAYNE, 1989).

Para DELGADO e CESAR (1977) a clarificacao por simples decantacao
do caldo é impossivel, pois as dispersfes grosseiras do caldo, tais como
bagacilho, areia, graveto e terra sdo separadas com facilidade pelo sistema de
peneiragem, mas as dispersfes coloidais (ceras, proteinas, pectinas, taninos,
matérias corantes e gomas) sdo separadas se se utiliza um processo
adequado de clarificacdo. Desta forma, corrige-se o pH do caldo a um nivel

onde as perdas de sacarose por inversdo sejam minimas durante as etapas de
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fabricacdo do acUcar. O objetivo secundario € a remo¢do do maximo de
impurezas dissolvidas e em suspenséo, sem afetar a sacarose, produzindo um
caldo limpido e cristalino. A clarificacdo elimina substancias corantes do caldo
as quais ficariam ocluidas nos cristais de acUcar e que confeririam maior cor ao
produto final; aumenta o coeficiente de pureza do caldo e diminui a presenca
dos nédo agucares de origem organica e inorganica.

Os meétodos mais usados na clarificacdo do caldo sdo adicdo de
eletrdlito, acao de corrente elétrica, mudanca de reacdo do meio, elevacado da
temperatura, adsorcéo por sustancias porosas ou floculentas, dentre outros. No
Brasil, as usinas que fabricam acucar bruto utilizam a cal e o aguecimento do
caldo, as que produzem acucar cristal utilizam a sulfitacdo, com emprego de

enxofre e o0 aquecimento (PAYNE, 1989).

3.2.2.1. Caleagem

A caleagem consiste no tratamento do caldo peneirado com leite de cal
[Ca(OH),] até reacao alcalina, pH de 6,8 a 8,2, com posterior aguecimento na
faixa de (100 a 105) °C. O caldo é entéo enviado para o decantador, onde sao
obtidos dois produtos: o caldo claro, que segue para a evaporacao e o lodo,
destinado aos filtros rotativos para a recuperacdo do caldo residual. No
decantador, o caldo permanece por cerca de (2 a 3) horas. Este tempo é
conhecido como tempo de reteng¢ao do caldo durante a decanta¢cdo (DELGADO
e CESAR, 1977). A Figura 3 mostra o fluxograma da clarificacdo do caldo
contendo a etapa de caleagem.

Existem muitas variantes desse processo, onde o caldo é aquecido a 60
°C antes da caleagem e depois de caleado é aquecido novamente até atingir
temperatura entre (100 - 105) °C.

As reacfes quimicas ocorridas entre os produtos quimicos adicionados e
as impurezas do caldo sdo de natureza complexa. No processo de caleagem o
fosforo presente no caldo de cana reage com a cal formando fosfato tricalcio
[Ca3(PO,),] e fosfato de célcio (CaHPO,), ambos insolluveis. Os flocos
promovem o arraste das impurezas que se depositam no fundo do decantador.

Aproximadamente (80 a 90) % do fosfato presente no caldo é precipitado com
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a cal. Quando o pH do meio atinge o valor em torno de 8,2, cerca de 97 % do

fosfato presente no caldo € precipitado (CESAR, 1987).
Segundo DELGADO e CESAR (1977) o teor de fésforo no caldo de cana

€ um dos fatores que afetam o processo de clarificacdo do caldo. O teor

necessario de fosfato (P,Os) para uma boa clarificacao é de (300 a 350) mg/L,

sendo recomendada a adicdo do mesmo sempre que valores inferiores a esses

forem encontrados no caldo. Outros sais de célcio também séo precipitados na

clarificacdo, como os sulfatos, aconitatos, oxalatos, tartaratos e citratos.
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Figura 3 - Fluxograma da clarificacdo do caldo contendo a etapa de caleagem.
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3.2.2.2. Sulfitagéo

Para a producao de acucar branco utiliza-se no tratamento do caldo de
cana a adicdo de dioxido de enxofre (SO,) e leite de cal. Em geral, o caldo
peneirado é tratado com sulfito e depois com cal. A adicdo de cal também pode
ser feita antes da sulfitacdo, com pouca diferenca aparente na eficiéncia do
processo. O emprego de sulfito e logo depois a cal no caldo de cana a frio é
pratica mais comum nas usinas brasileiras. Posteriormente este caldo é
aquecido até (100 a 105) °C (DELGADO e CESAR, 1977). A Figura 4 mostra o
fluxograma da clarificacéo do caldo por sulfitacdo e caleagem.

Na sulfitacdo, o pH do caldo é corrigido para valores entre 3,5 a 4,3,
onde certos colbides atingirdo o seu ponto isoelétrico, formando coagulos e
flocos, os quais serdo removidos por sedimentacdo. Com a adicdo da cal,
observa-se a formacao de precipitados como o sulfito de calcio (CaSO3), que
auxilia no processo de clarificacdo, uma vez que adsorvem algumas impurezas,

removendo-as.
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Figura 4 - Fluxograma da clarificacdo do caldo por sulfitacdo e caleagem.
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3.2.3. Operagcdes complementares ao processo de fabricacdo do

aclcar

O caldo clarificado é enviado para os evaporadores, onde ocorre a
remocao de aproximadamente 75 % da agua, concentrando-o até xarope, com
aproximadamente 65 °Brix. Durante a etapa de cozimento o xarope é
concentrado até (85 a 95) ‘Brix, onde aparecem 0s primeiros cristais de
sacarose. No final, tem-se uma massa muito densa, contendo cristais em seu
seio, a qual é chamada de “massa cozida”. Em seguida, esta massa €
descarregada nos cristalizadores, onde sofre resfriamento e término da
cristalizacado (LEME e BORGES, 1965).

A turbinagem é a operacao de centrifugacdo na qual ocorre a separacao
entre os cristais de acucar e o mel. A massa cozida é colocada em um cilindro
metalico de paredes perfuradas, denominado cesta, o qual € preso a um eixo
vertical central. A parede do cilindro é dotada de duas camadas de telas duplas
perfuradas, onde os cristais ficardo retidos e o mel sera recolhido durante a
centrifugacéao (PAYNE, 1989).

Apoés a centrifugacdo o acUcar apresenta teor de umidade entre (0,5 a
2,00 %, sendo inadequado para 0 armazenamento. A inconveniéncia da
presenca de agua neste produto é o empedramento do agucar, o que dificulta o
seu uso pela aglomeracao dos cristais. Por exemplo, para o agucar refinado
deve-se reduzir a umidade na etapa de secagem para uma faixa de (0,04 a
0,07) %.

3.3. Processo de fabricacdo do acucar do tipo mascavo

3.3.1. Aclcar mascavo

O aclcar mascavo era até o século XIX o principal derivado da cana-de-
acucar. Durante o século XX a producéo desse tipo de acucar declinou, sendo
substituida lentamente pelo aglcar branco, cristal ou refinado. Na década de

50 a producdo de acucar mascavo se tornou insignificante, sendo produzido

artesanalmente somente para consumo doméstico do préprio produtor.
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Entretanto, a partir da década de 90 a demanda por aclcar mascavo ressurgiu
e a sua producéo voltou a crescer.

Segundo CHAVES (1998), o acucar mascavo é produzido a partir do
caldo de cana extraido pelo esmagamento dos colmos maduros da cana-de-
acucar. Este aclcar ndo é submetido a processos mais elaborados de
clarificacdo do caldo, ou seja, ndao ha operacdo suficiente para remover
impurezas que poderiam estar presentes no caldo. Assim, o produto tem
aspecto marrom claro a escuro, € denso e pesado, com sabor semelhante a
rapadura moida. A Figura 5 mostra o fluxograma de producdo de acucar
mascavo.

O acucar mascavo € composto de sacarose, frutose, glicose, potassio,
célcio, magnésio, fosforo, sddio, ferro, manganés, zinco, vitaminas A, Bi, Bia,
Bs, C, D2, Ds € E. Portanto, o aclcar é considerado um alimento rico em sais
minerais e vitaminas, sendo muitas vezes recomendado na dieta de pessoas
anémicas (SILVA, 2003).
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Figura 5 - Fluxograma de producao de ag¢lUcar mascavo.
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3.3.2. Descricao da producéo de aclicar mascavo

3.3.2.1. Moagem da cana

A extracdo do caldo é realizada através de uma moenda composta por
rolos que ao girarem sugam os colmos da cana e extraem o caldo. Apos esta
extracdo é realizada a filtracdo que permite a separacdo de residuos mais
leves, tais como bagacilhos e outros fragmentos. O caldo € coletado em um
deposito de alvenaria, de madeira, de ferro ou outro material compativel. Nesta
fase ocorre a decantacdo, onde sdo separados os residuos de terra, areia e
outros mais pesados do que o caldo. O depdésito de decantacdo tem saida de
caldo na parte superior. A filtracdo e a decantacdo garantem a obtencédo de

caldo mais limpo, contribuindo para a producado de acucar de qualidade.

3.3.2.2. Clarificacao e concentracao do caldo de cana

Normalmente, nos pequenos engenhos de producdo de aclcar mascavo
nao se faz correcéo da acidez do caldo de cana com leite de cal. Contudo, isso
nao acarreta maiores problemas, como por exemplo, a inversdo da sacarose,
guando se trabalha com cana madura, quando o cozimento é realizado o mais
rapido possivel apés o corte, considerando um tempo maximo entre (20 a 24)
horas e quando se realiza limpeza da cana e das instalagcdes adequadamente.

A limpeza ou a clarificacdo do caldo de cana nos pequenos engenhos
ainda é realizada com base nas experiéncias, conhecimentos e ditos
populares. A maioria das técnicas empregadas na clarificacdo sao empiricas,
porém tiveram contribuicdes validas quanto a sua funcionalidade no processo
de clarificacdo do caldo de cana.

O uso de matérias vegetais e outras substancias no caldo tornaram-se
populares, passando de geracdo a geracao. Um exemplo é o uso da planta
“mutamba”, uma mucilagem vegetal extraida do caule de planta por infusdo em
agua quente e que tem sido muito utilizada como agente clarificante em caldo
de cana (DELGADO e DELGADO, 1999).

Nos grandes engenhos, o processo de limpeza ou clarificagdo do caldo &

feito com leite de cal, adicionado ao caldo frio ou ja iniciado o aquecimento, a
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uma temperatura de 60 °C. ApGs a correcdo da acidez o caldo é transferido
para outro tacho onde é feita a limpeza ou a retirada de impurezas. Ao iniciar o
aguecimento do caldo ocorre a formacdo de espumas, as quais contém
impurezas como fragmentos sdlidos, gomas, mucilagens, cera da cana e
pigmentos, entre outros que devem ser removidos. A remocéo de impurezas do
caldo deve ocorrer durante toda a operacdo de concentracdo, garantindo um
produto final mais puro e claro.

Ao atingir o ponto para acucar mascavo a concentracdo da massa
devera ser de 82 °Brix, a quente ou 90 °Brix, a frio. Uma maneira pratica para
identificar o ponto e muito utilizada pelos fabricantes de aclcar na unidade é a
amostragem de certa quantidade da massa em uma vasilha com agua fria,
moldando-a com os dedos até obter uma massa firme que pode ser atirada
contra a parede do tacho, quebrando-se completamente, como um pedaco de
vidro ao ser estilhacado.

A massa cozida € removida imediatamente do tacho, levada para a
resfriadeira e agitada por meio de pas de madeira até a cristalizacdo da
sacarose, ou seja, até a formacdo do acucar. A granulacdo do acglcar nao
ocorre de forma uniforme e por isto produz cristais de diferentes tamanhos, uns
maiores e outros menores. Apos o resfriamento, os pedacos podem ser
passados em uma moega, sendo depois peneirado em uma peneira do tipo
vibratério, antes de ser ensacado ou levado para a se¢do de embalagem. O
aclucar mascavo é tradicionalmente comercializado em sacos de 60 kg,
embalagens de 200 g, 300 g, 500 g ou de 1 kg.

3.4. Controle e desenvolvimento de cor no agucar

A qualidade comercial do acucar é determinada avaliando-se um
conjunto de caracteristicas que vao desde o aspecto fisico até a analise
sensorial. Dentre as caracteristicas que dependem do aspecto fisico dos
cristais do acucar, a cor tem grande importancia econdmica e interfere
decisivamente no processo de comercializacdo do produto, pois dela
dependera a aceitacdo ou rejeicdo pelo consumidor. Uma variacdo na cor do
produto pode ser um indicativo de problemas ocorridos durante o processo de

fabricacdo, entre outros. A coloracdo do aclcar esta intimamente associada
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aos métodos de preparo do produto, desde a escolha da matéria-prima até a
armazenagem do mesmo. Portanto, avaliar a qualidade do acglUcar é um
procedimento muito importante para determinar o seu valor e viabilizar sua
comercializacéo.

O critério de classificacdo do acucar pela cor baseia-se em um indice de
coloragao oficial estabelecido e aceito internacionalmente. Para cada tipo de
acucar existe um valor do indice de cor associado. A determinacao do indice
de cor ICUMSA verifica se a coloracdo do acuUcar esta de acordo com a
classificacdo utilizada pelo fabricante no rotulo. A sigla ICUMSA significa
International Comission for Uniform Methods of Sugar Analysis (Comissao
Internacional para Métodos Uniformes de Analises de Acucar). Quanto mais
baixo seu indice, medido em Ul (Unidades ICUMSA), mais claro ou mais
branco é o acucar (CALDAS, 1998).

A cor do acUcar é uma caracteristica organoléptica propria do tipo de
acucar. Por exemplo, o acucar refinado € classificado principalmente em
funcéo do teor de sacarose e da cor que o produto final apresenta. O Quadro 3
mostra a especificacao técnica industrial para o indice de cor ICUMSA e para a
polarizacdo do acucar tipo exportacdo e aquele destinado ao mercado interno.
Ja o Quadro 4 apresenta a caracterizacdo do acucar segundo a Legislacao
(Resolucdo n° 12 da CNNPA, 1978) para o indice de cor ICUMSA e o teor de

sacarose dos quatros tipos previstos de acgucar refinado.
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Quadro 3 - Especificacao técnica industrial para o parametro cor e polarizagéo
do acucar tipo exportacdo e o aclcar para o mercado interno

indice de cor ICUMSA Polarizacéo

Acucar para exportagao Maximo em Ul Minimoem° S
Refinado 45 99,8
Cristal 100 100 99,8
Cristal 150 150 99,8
Cristal 200 200 99,7
Cristal granel 760 99,5
Cristal Granel VHP* 800 -1 000 99,2
Cristal Granel VVHP* 500 99,6
Acucar mercado interno

Tipo 1 100 99,7
Tipo 2 150 99,7

Tipo 3 200 99,6

Tipo 4 Acima de 200 Abaixo de 99,6

* VHP (Very High Polarization)
**VVHP (Very Very High Polarization)
Fonte: Copersucar (2004).

Quadro 4 - indice de cor ICUMSA e teor de sacarose para o agucar refinado

indice de cor ICUMSA Teor de sacarose
Tipo de Agucar refinado Maximo em Ul Minimo em % (p/p)
Amorfo de primeira 80 99,0 %
Amorfo de segunda 120 98,5 %
Granulado 45 99,8 %
Superior, Extra ou Especial 80 99,0 %

Fonte : Anvisa (2004).

A cor esta associada ao grau de reducao de intensidade que a luz sofre
ao atravessar certo material. Esta reducdo se da por absorcdo de parte da
radiagdo eletromagnética, devido a presenca de solidos dissolvidos,
principalmente particulas em estado coloidal orgénico e inorganico.

22



Os produtores de acucar buscam fornecer ao mercado produtos
acabados de melhor qualidade, isso implica em produtos com cores mais
baixas, menor teor de cinzas e de residuos ndo acucares. Para tal, a qualidade
do caldo de cana é imprescindivel. Um caldo mais claro e livre de impurezas
resultard em maior eficiéncia na recuperacdo industrial nas secbes de
cozimento, centrifugacéo, secagem e consequentemente melhor qualidade final
do acucar.

Os materiais que conferem cor aos agUcares podem ser originados de
corantes da cana ou mesmo de precursores contidos no caldo extraido, que se
manifestam durante o processo. Quanto ao aumento da cor no caldo durante
seu processamento, podem-se citar algumas causas: o elemento ferro presente
no caldo, apesar da pouca quantidade, é capaz de reagir com as substancias
polifendlicas como as leucoantocinidinas, proantocianidinas e antocianidinas,
produzindo estruturas coloridas de cor entre marrom e preto, sollveis em meio
acido. Estes flavondides sdo também considerados como componentes dos
taninos. Por acdo de &cidos organicos e aguecimento as leucoantocianidinas
podem dar origem a antocianidinas, as quais sofrem profundas mudancas em
sua cor em diferentes valores de pH. As hidroxilas fendlicas do caldo podem
sofrer oxidacBes enzimaticas, formando melaninas, que sao pigmentos
escuros. A formacéo de produtos escuros também é atribuida a reacdo entre
acucares redutores e aminoacidos, reacdo que culmina na formacdo de
pigmentos denominados melanoidinas, reacdo esta conhecida por reacédo de
Maillard. A cor escura do aclUcar pode ser oriunda de processos de
caramelizacdo, onde o0 acucar € pirolizado em diversos produtos de
degradacao de elevada massa molar e escuro. Estes pigmentos s&o formados
principalmente na evapocristalizagdo, pois acima de 127 °C, a sacarose
comeca a se caramelizar. Ainda, os acUcares redutores em meio acido séo
estaveis, ao passo que em meio alcalino, pH maior que sete, decompféem-se
com certa facilidade, dando origem a compostos organicos de caracteristicas
escuras e coloridas (BOBBIO e BOBBIO, 1992; ARAUJO, 1999; BOVI e
SERRA, 2001; STUPIELLO, 2002).

As impurezas vegetais provém da propria planta da cana-de-acucar e
sdo constituidas de folhas secas e verdes, cartuchos, palmitos, chupdes, e

guando levadas até as usinas incorporam ao caldo maior quantidade de cor,
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acucares redutores e cinzas, reduzem o °Brix, Pol e a Pureza do caldo (BOVI e
SERRA, 1999).

A utilizagcdo de novos processos e materiais que visam substituir ou
melhorar as tecnologias existentes de clarificacdo tem avancado
significativamente nos ultimos anos. Sistemas alternativos surgiram com o uso
de produtos auxiliares como os taninos, produtos sintéticos formulados com
fosfatos e polimeros. Mas, sem duavida, foram os polieletrélitos que alcancaram
grande desempenho entre todos os auxiliares de processos. Seu uso tornou
possivel evitar perdas de sacarose e o desenvolvimento de cor no caldo em
funcdo do grande tempo de retencao do caldo, uma vez que se reduziu de trés
horas para uma hora o tempo de decantacao das impurezas.

Em substituicdo aos auxiliares organicos sintéticos de clarificacdo, a
indastria agucareira vem utilizando derivado do tanino, matéria-prima extraida
da casca da acacia negra, arvore abundante no Rio Grande do Sul,
tradicionalmente empregado para interromper o processo de putrefacdo do
couro nas unidades de curtume. Trata-se do Biosugar, nome comercial de um
produto pioneiro no mercado mundial. Biosugar € um polimero organico
catiénico, de origem essencialmente vegetal, que atua como floculante em
funcdo de sua interacdo com outros compostos organicos presentes no caldo
de cana, reduzindo a cor e a turbidez do mesmo (SETA, 2004).

A adicdo de auxiliares de processos seguido de sistemas de
ultrafiltracdo que produz 90 % de permeado e um méximo de 10 % de retido
tem sido muito utilizada pelas induUstrias acucareiras. Na ultrafiltracdo, o
didametro do poro da membrana é o fator que influencia na remocao de
particulas, macromoléculas como o0s polissacarideos, dextranas, amidos,
gomas, ceras e corantes. Donavan, citado por CHOU e FERNANDES (2002)
concluiu que os corantes de elevada massa molar e que poderiam ser
separados por membranas sdo 0s responsaveis pelo aumento de cor nos
cristais de acucar. O Quadro 5 mostra a remocdo de cor, turbidez e
polissacarideos como uma funcdo do didmetro de corte da membrana. A
porcentagem de remog¢&do aumenta com a diminuigdo do diametro do poro da
membrana.

Outro fator que influencia na cor do acucar € a dimensao do seu cristal.

Aumentando a area superficial do cristal aumenta a sua cor, pois cerca de (15
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a 30) % da sua coloracao total encontra-se na superficie externa. Assim,
guanto menor o cristal mais claro e brilhante serd& o acucar (CHOU e
FERNANDES, 2002).

Quadro 5 - Percentual de remocdo de cor, turbidez e polissacarideos em
fungéo do diametro do poro da membrana

Massa molar (g/mol) Turbidez Cor Polissacarideos
10 x 10° 99,5 89,0 90,8
35 x 10° 100,0 85,3 84,0
75 x 10° 88,5 60,8 81,0

Fonte: Chou e Fernandes (2002).

3.5. Clarificacéao

A clarificacdo para a retirada de impurezas dissolvidas é uma técnica ha
bastante tempo utilizada, principalmente no tratamento da &agua. Tém-se
relatos de que na India eram usadas nozes moidas; no Egito, utilizava-se
farinha de fava e de amendoim; na China, o alume, um sulfato duplo de
aluminio e potassio. Em 1853, na Inglaterra, J. Simpson fez as primeiras
tentativas de coagulacdo em grande escala com sulfato de aluminio. A primeira
patente registrada foi em 1885, por Isaiah Hyatt, nas Instalagcdes do
Departamento de Agua Potavel das cidades de Somerville e Ravidan, em Nova
Jersey, USA (BATALHA, 1977).

No entanto, somente a partir do inicio do século XX que o conhecimento
dos fatores que regem a clarificacdo da agua foi realmente estabelecido e
difundido, como resultado do trabalho de um grande niamero de pesquisadores
independentes.

Uma grande variedade de substancias € encontrada em aguas poluidas,
responsaveis pela sua turbidez e cor caracteristica. Estas substancias sao
impurezas e podem ser divididas em: solidos dissolvidos na sua forma
ionizada, gases dissolvidos, compostos organicos dissolvidos e matérias em
suspensdes, tais como microrganismos (bactérias, algas e fungos). A maioria

das impurezas apresenta cargas negativas na camada superficial, repelindo-se
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umas as outras, mantendo-se em suspensao estavel por longos periodos de
tempo. O material insollvel presente na agua, quando ndo agitada, sedimenta-
se com relativa facilidade. Ja as particulas finamente divididas permanecem
suspensas no meio por forcas de repulséo e pelo seu tamanho diminuto, o que
inviabilizaria sua remoc¢ao somente por processo de sedimentagcdo. Em geral,
tais impurezas séo retiradas no processo de coagulacdo seguidas pelas

operacdes de floculacao, sedimentacéo e filtracdo (SANTOS FILHO, 1976).

3.5.1. Dispersdes coloidais

As particulas presentes numa dispersao coloidal sdo denominadas de
coloides. A fase dispersa € constituida pelas particulas e a fase de disperséo
constituida pelo meio em que se distribuem as particulas. E importante
destacar que nas regifes de separacgao (interface) entre a fase dispersa e meio
de dispersdo ocorrem certos fenbmenos de superficies caracteristicos, tais
como efeitos de adsorcdo e de dupla camada elétrica. Esses fenbmenos de
superficie, ou interfaciais, associados a sistemas coloidais sdo a base para o
maior entendimento de processos de separagdo por coagulacéo, floculacdo e
sedimentacdo (SHAW, 1975).

Para PRIESING (1962), a estabilidade de um material coloidal procede
da predominancia de forcas associadas a interface sélido/liquido. Uma forca
natural de atracao existe entre duas massas quaisquer, forca de Van der Walls,
gue tem origem na interacdo de dipolos elétricos atbmicos e moleculares. O
movimento aleatério de colbides, movimento Browniano, causado pelo
bombardeamento de moléculas de agua, tende a aumentar essa forca fisica de
atracao, agregando as patrticulas.

As particulas individuais sdo mantidas separadas por forcas de repulséo
eletrostaticas ou da dupla camada elétrica. A forca da dupla camada elétrica
tem sua origem na superficie das particulas sélidas, onde ocorre adsor¢éo ou
dessorcdo de ions entre a particula sélida e a solugdo circundante. Particulas
com mesma carga superficial repelem-se. Uma analogia é a forca repulsiva que
existe entre os polos iguais de duas barras magnéticas. Assim, uma suspensao
coloidal permanece dispersa indefinidamente quando as forcas de repulsao
excedem aquelas de atracao (PRIESING ,1962).
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As forcas interfaciais que promovem a estabilidade de uma dispersao
coloidal se devem principalmente a presenca de uma carga superficial na
interface entre coldide e liquido e a hidratacdo de camadas superficiais do

coloide, conhecida como camada de solvatacao.

3.5.2. Mecanismos de coagulacéao e floculacao

A coagulacdo quimica tem por objetivo prover 0s mecanismos
necessarios a desestabilizacdo das particulas coloidais a fim de que possam
aproximar-se umas das outras e agregarem-se, formando flocos com
dimensdes e densidades tais que lhes proporcionem condi¢cdes para sua
separacao fisica por sedimentacao (SANTOS FILHO, 1976).

As particulas dispersas no meio possuem propriedades elétricas que
influenciam fortemente o seu comportamento. As cargas localizadas na
superficie, denominadas de cargas primarias, formadas devido a dissociacao
dos grupos polares, sao responsaveis por um campo eletrostatico que é fator
determinante da estabilidade. Muitas superficies sélidas contém grupos
funcionais ionizaveis e a carga da particula torna-se dependente do grau de
ionizacao desses grupos e, consequentemente do pH do liquido circundante
(LICSKO, 1993; REBHUM e LURIE, 1993).

Uma particula sélida quando em um meio liquido pode possuir uma
carga elétrica. Quando ndo ha agitacao térmica, esta carga seria neutralizada
por ions de carga oposta, 0s contra-ions. Estes, dotados de movimento
Browniano, tenderéo a difundir-se no meio liquido dispersante, formando uma
primeira camada relativamente fixa a superficie da particula, a qual se desloca
sempre com ela, diminuindo progressivamente a sua concentracao conforme o
afastamento da particula. Os ions de mesma carga do solido séo repelidos,
mas a agitacdo tende a redistribui-los. Forma-se, assim, uma dupla camada
composta por uma camada estacionaria aderida a particula e uma outra
camada de espessura maior, que se difunde no resto do liquido e contém
anions e cétions, com predominancia dos ions de carga oposta a da particula
(MATIJEVIC, 1973; SHAW, 1975).

As substancias coagulantes sao utilizadas para reduzir as forcas

eletrostaticas de repulsdo que mantém separadas as particulas em suspensao
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e as coloidais. Dessa forma, eliminam-se for¢cas que impedem a aproximacgao
entre particulas presentes, criando-se assim, condicdes para que haja
aglutinacdo das mesmas, facilitando sua posterior remocao.

O mecanismo de varredura também pode atuar na coagulacdo de
particulas. Neste mecanismo, conforme a quantidade de coagulante metélico,
do pH da mistura e da concentracdo de alguns tipos de ions presentes no
meio, podera ocorrer a formacao de precipitados de hidroxidos metalicos. Os
flocos formados aprisionam o material particulado, provocando seu arraste pelo
meio liquido e sua posterior remo¢do (DI BERNARDO, 1993 citado por
PAVANELLI, 2001).

O mecanismo de ponte é descrito pela adsor¢cdo de espécies quimicas
coagulantes a superficie das particulas coloidais, seguida pela reducdo da
carga ou pelo entrelacamento das particulas nas cadeias do polimero e
formacao de pontes particula-polimero-particula (KIRCHMER, 1992 citado por
MENDES, 1989).

A floculacédo é um processo fisico complexo que promove a aglutinacao
das particulas ja coaguladas, facilitando o choque entre as mesmas, devido a
agitacdo lenta imposta ao escoamento da agua. Os contatos provocados
permitem que os flocos aumentem de tamanho e densidade tornando-os mais
faceis de sedimentarem. O mecanismo de floculacdo depende do gradiente de
velocidade usado, do numero, tamanho e concentracdo das particulas e do
tempo de floculagdo (SANTOS FILHO, 1976; BURCHAD, 1979).

A sedimentacdo é o fenbmeno fisico em que as particulas suspensas
apresentam movimento descendente em meio liquido de menor massa
especifica, devido a acdo da gravidade.

De acordo com GLASSTONE (1962), YAO et al. (1971) e SANTOS
FILHO (1976), o tamanho e a caracteristica eletromagnética da particula sdo os
fundamentos béasicos para a utilizacdo do processo de coagulacéao e floculagao.
O tamanho diminuto das particulas contribui para que a matéria mantenha-se
em suspensao ou dissolvida. A sedimentacdo das particulas em suspensao
obedece a lei de Stokes, dada pela equacdo 1, que apesar de simples, serve
para ilustrar o mecanismo de floculacdo e sedimentacdo das particulas

suspensas:
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V:Dﬁg(rp-rL)

18 @

em que Vé a velocidade de sedimentacdo das particulas (m/s); g a
aceleracdo da gravidade (m/s®); Dy 0 didmetro da particula suspensa (m);r D

a densidade da particula (kg/m?); r _ € a densidade do liquido (kg/m3); h a
viscosidade do liquido (kg/m.s).

Observa-se que a velocidade de sedimentacdo € proporcional ao
didmetro das particulas em suspenséao elevado ao quadrado. Desta forma, € de
fundamental importancia que o raio das particulas seja aumentado para que a
matéria em suspensao sedimente o mais rapido possivel (GLASSTONE, 1962
e SANTOS FILHO, 1976).

O processo de sedimentacdo € 0 mais utilizado em estacbes de
tratamento de agua para a separacao de particulas solidas da fase liquida.
Porém, em certos tipos de &agua com caracteristicas diferenciadas,
principalmente em relacdo ao conteddo de particulas de baixa massa
especifica, em que os flocos apresentam velocidade de sedimentacdo muito
baixa, aproximadamente 10 ~® m/s, a aplicacéo da técnica de flotacdo tem se
apresentado como uma eficiente alternativa (RAMIREZ e DAVIS, 1999).

A Flotacao por Ar Dissolvido, conhecida por FAD, consiste na separacao
das fases através de microbolhas geradas pela descompressao de solucbes
saturadas com ar através de uma valvula de constricdo. O arraste dessas
bolhas que ascedem a superficie da fase liquida aumenta o empuxo das
particulas floculadas e dispersas no meio, sendo arrastadas junto com as
bolhas de ar. Tais particulas, quando atingem a superficie sdo removidas por
métodos adequados (ZABEL, 1985).

3.5.3. Uso de polieletrélitos em processos de clarificacao

Os polieletrdlitos, em sua maioria, sdo polimeros originados de proteinas
e polissacarideos de natureza sintética e encontram-se disponiveis numa
ampla variedade de nomes comerciais. S80 compostos de elevada massa

molar, com cadeias ramificadas ou lineares, sollveis em agua e responsaveis
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pela desestabilizagdo ou mesmo intensificagdo da floculacdo dos constituintes
de um corpo aquoso (SANTOS FILHO, 1976).

O polieletrélito é constituido de uma combinagcdo quimica de grande
namero de moléculas, idénticas ou ndo. Esse floculante polimérico contém
certos grupos funcionais ao longo de sua cadeia, 0s quais podem ser
ionizaveis. Quando os grupos funcionais se dissociam, as moléculas tornam-se
carregadas positiva ou negativamente e sao entdo, referidos como
polieletrdlitos catidbnicos e anidnicos, respectivamente. Entretanto, alguns
polieletrélitos ndo se ionizam em solugcdo aquosa, nao apresentam carga
efetiva e sdo denominados de polieletrdlitos n&o i6nicos, ou ainda, podem
dissociar-se e conferir tanto carga positiva como negativa, chamados de
polieletrdlitos anfoliticos (SANTOS FILHO, 1976).

A massa molar dos polieletrélitos utilizados em processos de clarificacéo
é geralmente elevada e pode variar de (10* a 10°) g/mol, sendo aqueles de
massa molar maior os mais adequados para uma sedimentacao rapida dos
flocos. Os polimeros de maior massa molar sdo formados por cadeias muito
longas, e por isso, sdo capazes de estabelecer ligacdes entre as diminutas
particulas dispersas, facilitando a sua aglutinacdo e transformando-as em
flocos grandes e densos, que se sedimentam rapidamente (KITCHENER, 1972;
WALKER e GRANT, 1996).

A carga do polieletrdlito é de fundamental importancia para neutralizar as
cargas da matéria em suspensao ou dissolvida. Esse mecanismo é conhecido
como mecanismo da malha eletrostatica, em que polieletrdlitos idnicos, levando
uma carga oposta a do material suspenso sdo adsorvidos completamente na
superficie da particula, reduzindo a energia potencial de repulsdo entre
colbides adjacentes (WALKER e GRANT, 1996).

Os polieletrdlitos sdo muitas vezes utilizados como coagulantes
primarios em substituicAo aos coagulantes metalicos a base de aluminio e
ferro. Em geral, sdo mais eficazes quando usados como auxiliares de
coagulacdo. No ultimo caso, ndo ha ocorréncia da desestabilizacdo de
particulas e sim uma complementacdo da floculacdo e a alteracdo das
caracteristicas do floco, como tamanho, densidade e filtrabilidade. Os

polieletrélitos comerciais mais utilizados sdo as poliacrilamidas anibnicas,
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poliacrilamidas catibnicas, acido poliacrilico e polivinildlcool (AGUILAR et al.,
2002).

Paises como a Franca, Alemanha, Estados Unidos e Japao tém adotado
regulamentos proibindo o uso de auxiliares de coagulacdo na purificacdo da
agua. O agravamento dos danos ambientais pela excessiva utilizacdo de
polimeros organicos sintéticos tem apontado para modificacdes crescentes nas
estruturas convencionais de tratamento de agua para que num futuro bem
préximo o uso constante de materiais de cunho natural seja uma realidade.

Atualmente existem muitas substancias naturais usadas como
polieletrélitos, tais como amido, goma guar, tanino, polimero quitinoso etc. Uma
das vantagens de uso desses materiais € a auséncia de toxicidade,
especialmente quando usados no tratamento de agua ou em produtos

alimenticios.

3.5.4. Teste de coagulacéo e floculacao

Embora significativos progressos tenham sido feitos na aplicacdo de
coagulantes e seus auxiliares para o tratamento de agua potavel e aguas
residudrias, ainda é necessario proceder a testes de coagulacdo e floculacéo
com o objetivo de determinar os parametros do processo e a eficiéncia no uso
destes agentes quimicos.

A maior dificuldade encontrada nos sistemas de decantacao € o controle
da coagulacéo, floculacdo e sedimentacdo das particulas coloidais. A eficiéncia
do processo é dependente da natureza das substancias que conferem cor e
turbidez, tipo e dosagem do coagulante, pH da agua, sequéncia de adicdo
guimica dos coagulantes e auxiliares de coagulacédo, intensidade da velocidade
e tempo de duracdo da agitacdo rapida, gradientes de velocidades aplicados
no estagio de floculacéo, tempo de retencéo no sistema, entre outros (SANTOS
FILHO, 1976).

Na simulacdo das condicbes de coagulacdo e floculacdo é utilizado o
teste de laboratério conhecido como teste de jarro. O equipamento utilizado
para o teste é conhecido como Teste de Jarros ou Jar-Test, que consiste de
um conjunto de agitadores ou pas acionados por um motor elétrico, sobre os

quais se colocam cubas de volume que variam entre (500 a 2 000) mL. A
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velocidade de rotacdo dos agitadores € variavel, pois durante o teste utiliza-se
uma velocidade rapida na adicdo do coagulante e uma velocidade lenta
durante a fase de floculacéo. E desejavel que o equipamento possua uma fonte
de luz abaixo ou acima das cubas e suporte de tubos dosadores coincidentes

com a posicao de cada cuba para facilitar a adicdo de produtos quimicos.

3.6. Polimeros quitinosos

Em 1811, o cientista francés Henri Braconnot isolou quitina a partir de
fungos. Em 1823, Odier encontrou quitina na carapaca de insetos, e em 1859,
Rouget descobriu que a quitina poderia ser tratada com solucdes concentradas
de hidréxido de potassio em aquecimento. O resultado desse experimento
originou a quitina modificada, que € soluvel em soluc¢des diluidas de &cidos
organicos. Em 1894, Hoppe-Suler denominou a quitina modificada de
guitosana (CRAVEIRO, 1999).

No inicio do século XX, as pesquisas se intensificaram em novas
descobertas sobre a quitina e quitosana, tais como: métodos de extracdo e
producdo em larga escala a partir da carapaca de crustaceos; preparo da
quitosana e seus derivados; fabricacdo de filmes e emulsGes a base de
guitosana; identificacdo de quitina em um grande numero de fungos,
artropodos e bactérias (THARANATHAN e KITTUR, 2003).

A Asia, desde 1960, predominantemente o Japdo, vem se destacando
em pesquisas sobre as propriedades fisicas e rea¢cdes quimicas da quitina e
guitosana. O uso de biopolimeros como a quitosana em &areas meédicas,
alimentares, agricultura e farmacéutica é a promessa de um futuro com
extensas aplicacdes comerciais. Quitina € muito abundante na natureza e a
suas propriedades quimicas de modificacdo séo fatores de grande interesse e

aplicagcdo em novas pesquisas.

3.6.1. Quitina e quitosana

A quitina é um biopolimero natural encontrado na natureza e tem como
principais fontes o exoesqueleto de crustaceos, como o siri, camarao, lagosta e

caranguejo, sendo também encontrada em insetos, moluscos e na parede
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celular de fungos. A quitina, uma n-acetilglicosamina, é formada por
encadeamento linear insoluvel de 2 000 a 3 000 moléculas com uma estrutura
guimica muito similar a celulose, sendo o segundo composto organico mais
abundante na face da terra (THARANATHAN e KITTUR, 2003).

Quimicamente, a quitina € um polissacarideo com grupos acetil laterais.
Quando estes grupos laterais sdo modificados por n-desacetilacdo, a quitina
torna-se quitosana. A mudanca nos grupos ibnicos confere a quitosana
propriedades Unicas. Enquanto a quitina € inerte e insolavel, a quitosana é
reativa e soluvel em acidos organicos fracos (SUGIMOTO, 1998).

A quitosana é um polissacarideo formado por unidades basicas de dois
monossacarideos: n-acetil-D-glucosamina e D-glucosamina. A quitosana € o
produto da desacetilacdo da quitina, onde ocorre a substituicdo do
agrupamento acetil (COCHj3) por um amino (NH3). A massa molar da quitosana
varia de (10° a 10°) g/mol, é soltivel em sistema aquoso de pH menor ou igual a
6,0 e apresenta acima de 70 % de unidades de D-glucosamina (MUZZARELLI,
1983).

As preparagbes comerciais de quitina contém aproximadamente (70 -
90) % de unidades de n-acetil-D-glucosamina e (10 - 30) % de D-glucosamina.
A quitosana comercial contém aproximadamente (75 - 95) % de unidades de D-
glucosamina e (5 - 25) % de wunidades n-acetil-D-glucosaminas
(THARANATHAN e KITTUR, 2003).

QUITINA T

Figura 6 - Estrutura molecular da quitina.
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Figura 7 - Estrutura molecular da quitosana

3.6.2. Producéao de quitina e quitosana

A quitina € biologicamente sintetizada em um total de aproximadamente
um bilhdo de toneladas anuais, sendo biodegradada sem acumulo na natureza.
A estimativa mundial para a producéo industrial de quitina a partir de carapacas
de crustaceos é de 50 mil toneladas por ano. Somente a producao de
crustaceos € capaz de fornecer matéria-prima para producdo de
aproximadamente 15 mil toneladas de quitina todo ano. Ja no Brasil, ndo
existem dados sobre a producado de carapacas de crustaceos como residuo da
indastria pesqueira (ALIMENTOS FUNCIONAIS, 2003).

O processamento da quitina a partir das cascas residuais de crustaceos
consiste na separacdo de proteinas, carbonatos e cloretos de calcio, os quais
fornecem dureza a estrutura da quitina. As cascas dos crustaceos sao
trituradas e misturadas com uma solucéo diluida de hidroxido de sédio para
dissolver a proteina. O material residual é tratado com solucéo diluida de acido
cloridrico a 10 % em volume para dissolver os sais de calcio (HIRANO et al.,
1999).

A quitosana € preparada por n-desacetilacdo de quitina em meio
alcalino. A quitina é colocada em uma solucdo de concentracao 0,5 g/mL em
hidroxido de sddio e aquecida a 110 °C durante uma hora. Apés este periodo é
realizada uma filtragem em papel de filtro para a retirada do hidroxido de sodio,
seguida de uma lavagem com &gua destilada. A quitina, transformada em
quitosana, é entdo liofilizada até a textura de um po fino (HIRANO et al., 1999).



3.6.3. Propriedades e aplica¢cdes da quitosana

A quitosana € insolavel em agua, acidos concentrados, alcalis, alcool e
acetona, sendo soluvel em solucbes de acidos organicos, quando o pH da
solucdo € menor do que seis. Dispersdes insolluveis de quitina dissolvem-se
rapidamente com a adicao de acidos compativeis, tais como o acético, nitrico e
citrico. Solucdes acidificadas de quitosana permanecem imisciveis em
solventes organicos. Alguns acidos inorgéanicos diluidos, tais como &cido
nitrico, perclérico ou fésforo podem ser utilizados para a preparacao de
solucdes de quitosana somente com a agitacdo e aquecimento. Quitosana é
insoluvel em &cido sulfirico a qualquer concentracdo e temperatura. Quando
em pH &cido, a quitosana apresenta alta densidade de carga, praticamente
uma carga positiva para cada unidade de glucosamina. Cerca de metade dos
grupos amino presentes na molécula estdo como base livre em pH 6,1 e, nesta
regido, os polissacarideos comecam a se precipitarem na forma de gel
(RAVINDRA et al., 1998; CRAVEIRO, 1999).

O grau de desacetilacao afeta a solubilidade da quitosana. Amostras de
quitina com 50 % de desacetilacdo sdo sollveis em agua. Este aumento de
solubilidade pode ser atribuido ao acréscimo da propriedade hidrofilica devido
ao maior numero de grupos aminos (KNORR, 1984).

Filmes de quitosana podem ser preparados pela extruséo de uma
solucéo viscosa de quitosana em banho a 70 °C, contendo hidroxido de sddio e
ésteres de acido sulfurico. Ap6s a lavagem e secagem, dos filmes de
guitosana, esses se apresentam lustrosos, flexiveis e resistentes, sendo
utilizados na industria alimenticia e farmacéutica. Por exemplo, os filmes séo
empregados na preservacao e conservagao de frutas e verduras frescas
através da formacéo de um invélucro que protege o alimento (KNORR, 1984).

A quitosana apresenta grupos aminos livres ao longo da sua cadeia que
adquirem carga positiva na presenca de solucdes acidas diluidas, conferindo
propriedades surpreendentes a quitosana, das quais se destaca a capacidade
de ligacdo. Muitos materiais que possuem cargas negativas tais como as
proteinas, &acidos nucléicos, &cidos graxos e outros, podem estabelecer

interacbes com a quitosana carregada positivamente. Esta importante
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propriedade é aplicada em é&reas farmacéuticas, alimenticia, saude e
clarificacdo da agua.

Em 1983, a quitosana foi aprovada pelo Food and Drug Administration
(FDA) para uso como aditivo alimentar e para a utilizagdo em purificacdo de
adgua potavel aprovada pela Enviromental Protection Agency (EPA) até uma
concentragdo maxima de 10 mg/L. Vale ressaltar que em 1986 a quitosana
recebeu sua aprovacdo como alimento em publicacdo da Association of
American Feed Control Officials Incorporated (AAFCO), e em 20 de marcgo de
1990 foi incluida no Codex Alimentarius Inventory of Processing Aids (IPA)
(KNORR, 1984; MUZZARELLI, 1996).

A quitosana tem se mostrado como um excelente floculante devido ao
grande nimero de grupos NH3z" que podem interagir com coldides carregados
negativamente. Esta é capaz de aderir facilmente a polimeros naturais como
cabelo e pele, constituidos por proteinas e mucopolissacarideos com cargas
negativas. Assim, a capacidade bioadesiva da quitosana é uma das varias
caracteristicas que a torna atraente para a utilizacdo em cosméticos. Médicos
japoneses ja vém se beneficiando da capacidade regenerativa da quitosana em
tecidos epiteliais, em razdo das suas propriedades bactericida, fungicida,
ativadora do sistema imunoldgico e cicatrizante, pois repara e normaliza a
condicéo do tecido epitelial (MUZZARELLI, 1996).

Na area médica a quitosana tem sido muito utilizada para inibir a
absorcdo de gorduras pelo organismo. O mecanismo pelo qual a quitosana
atua na adsorcao dessa gordura ainda ndo esta totalmente compreendido. Mas
certo numero de observacbes sugerem a ocorréncia de adsorcdo por
neutralizacdo de cargas e ao entrelacamento das gorduras feito pelo
mecanismo de ponte. As cargas positivas da quitosana atraem os anions dos
acidos graxos e acidos biliares carregados negativamente. Forma-se um
complexo nao digerivel pelo organismo, que € entdo excretado juntamente com
as fezes (KOIDE, 1998; CRAVEIRO, 1999; STEPHEN, 2003).

Na agricultura a quitosana é usada na protecdo de sementes pois
possuir propriedade bactericida e fungicida, além de reter umidade e nutriente.
A quitosana potencializa a germinacdo de sementes e funciona como um

agente de encapsulamento para a liberacao lenta de nutrientes e adubos.
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A Industria de alimentos vem cada vez mais se interessando por agentes
coagulantes de origem natural e suas diversas aplicacbes, como na clarificacao
de bebidas. Quitosana pode associar-se com glicose, proteinas e carotendides,
removendo esses componentes do meio, permitindo que os subprodutos
coagulados e recuperados de residuos de processamento de alimentos
possam ser usados para a alimentacao (SOUZA, 1995).

Em areas industriais, grandes volumes de agua processada contendo
contaminantes organicos e inorganicos sao despejados em estacbes de
tratamento de agua e esgoto. Apesar do tratamento recebido, micropoluentes
organicos tais como hidrocarbonetos organoclorados persistem fixados em
sedimentos ou ficam em suspensdo por longos periodos, em razdo da sua
resisténcia a degradacéo fisica, quimica e bioldégica. Os métodos tradicionais
de purificacdo de agua tém se mostrados ineficientes para a remocao desses
contaminantes. Entretanto, o processo de adsorcdo pode ser uma excelente
opcdo para remover poluentes organicos do meio. Varios estudos foram
realizados através da captura por adsorcdo de pesticidas utilizando algumas
resinas sintéticas, biopolimeros derivados da celulose e carvao ativo. Com
base no mesmo principio de separagcdo muitas unidades industriais de
purificacdo de agua ja estdo utilizando a quitosana para remover 6leos, graxas,
metais pesados como o cobre, chumbo, mercurio, uranio, e finas particulas de
matérias que causam turvacdo em Aaguas correntes de rejeitos industriais
(SHAHIDI et al., 1999).

3.7. Planejamento de experimentos

A dificuldade de escolher um bom planejamento para o ajuste de um
modelo de qualquer ordem tem sido interpretada como escolher o
planejamento que permita estimar os coeficientes com variancia minima.

A estatistica, ao contrario do que se pensa, ndo deve ser usada apenas
para tratar e analisar dados dos experimentos, mas deve ser utilizada para
planejar e otimizar condi¢des, além de analisar dados obtidos. Dessa forma,
o planejamento de experimentos vem sendo utilizado como uma ferramenta
de grande valia nos mais diversos setores cientificos, com a finalidade de

diminuir custos e tempo para a otimizacao de processos.
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Devido a inexisténcia de modelos matematicos que se adaptem ao
sistema e de sua complexidade, optou-se pela utilizacdo de técnicas
estatisticas para a obtencdo das respostas desejadas de variaveis
escolhidas. A técnica mais utilizada € o planejamento estatistico fatorial, em
especial o planejamento composto central.

O planejamento fatorial tem sido muito aplicado em pesquisas basicas e
tecnoldgicas e é classificado como um método do tipo simultaneo, em que
variaveis de interesse que realmente apresentem influéncias significativas na
resposta sao avaliadas ao mesmo tempo. Um dos aspectos favoraveis deste
tipo de planejamento é a realizagdo de poucos experimentos, diminuindo o
custo e tempo de execucdo das pesquisas (CONAGIM et al., 1997).

No planejamento composto central € comum codificar os niveis das
variaveis. Geralmente, assumem-se trés niveis igualmente espacados, de
forma que assumam valores de -1, 0 e 1, respectivamente para os valores
inferior, intermediario e superior.

O uso de fatores codificados, ao invés dos fatores naturais, facilita a
construcdo dos planejamentos experimentais. A codificagdo remove as
unidades de medida dos fatores do experimento e facilita quando se realizam
os célculos para determinar qual a influéncia das varidveis e das suas
interacdes no sistema em estudo.

Como ferramenta auxiliar no planejamento de experimentos tém-se
utiizado a metodologia de superficie de resposta que é uma técnica de
otimizacdo baseada no emprego de planejamentos fatoriais usada com grande
sucesso na modelagem de diversos processos industriais. Esta metodologia é
constituida de duas etapas distintas: modelagem e deslocamento, que devem
ser repetidas tantas vezes quantas forem necessarias e tém como objetivo
atingir uma regido 6tima (maxima ou minima) da superficie investigada. A
modelagem é feita ajustando-se modelos lineares ou quadréticos a resultados
experimentais obtidos a partir de planejamento fatorial. O deslocamento se da
sempre ao longo do caminho de méxima inclinacdo de um determinado
modelo, que € a trajetdria na qual a resposta varia de forma mais pronunciada
(BARROS NETO et al., 2003).
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4. MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho foi conduzido nos laboratérios e dependéncias do
Departamento de Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal de Vigosa.

4.1. Matéria-prima

A cana-de-acuUcar (Saccharum officinarum. L) utilizada para a obtencéo
do caldo de cana foi cultivada no campus da Universidade Federal de Vicosa. A
variedade da cana-de-acUcar utilizada foi a RB739735 que apresenta
maturacdo entre média e tardia e elevado teor de sacarose. Normalmente a
planta ndo manifesta florescimento, adapta-se a diferentes tipos de solo com
melhor producédo naqueles de textura leve e apresenta boa retencédo de agua.

E tolerante as pragas, resistente a ferrugem e ao carvéo (SILVA, 2003).

4.2. Agente coagulante e floculante

A quitosana utilizada como agente clarificante foi produzida pela
Polymar Indastria, Comércio, Importacao e Exportacdo Ltda, Fortaleza-CE.

Durante os testes experimentais utilizou-se solu¢cdo aquosa de quitosana
em concentracdo de 5 g/L e acido acético a 1 % em volume. A solucao foi
preparada dispersando-se 5 g de quitosana em p6 em 500 mL de agua
destilada. Em seguida, adicionou-se 10 mL de &cido acético glacial e o volume
da solugdo foi completado para 1 000 mL, com posterior agitacdo até
dissolucdo completa do polimero. Sem agitacdo, a quitosana leva 24 horas
para dissolver. Com agitacdo, 0 tempo necessario para sua completa
dissolucéo foi de uma hora. A solucéo foi armazenada em frasco ambar e ao

abrigo da luz.
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A adicdo de &cido acético a solucdo é necessaria para promover a
solubilizagcdo da quitosana e a protonacdo dos grupos aminos da cadeia

polimérica.

4.3. Extracao do caldo de cana

O caldo foi extraido da cana-de-acucar recém colhida. A colheita da
cana foi realizada pela manha e a extracdo do caldo feita logo em seguida ao
recebimento da mesma na unidade de extracdo. A cana foi cortada e picada no
préprio canavial e ao recebé-la foi submetida a aspersdo de agua para a
retirada de terra aderida a sua superficie.

Utilizou-se um equipamento proprio para extracdo do caldo, conhecido por
moenda, marca Nogueira, com motor de inducdo Modelo B9K204D6 da
General Eletric, um rolo desfibrador e um outro rolo para extracdo do caldo. O
caldo foi coado em dessorador para a remoc¢ao de impurezas grosseiras como
os bagacilhos.

A quantidade de caldo extraida variou conforme a necessidade de cada

teste experimental.

4.4. Unidade experimental

Foram realizados na unidade experimental ensaios de coagulacgéo,
floculacdo e sedimentacdo em escala de laboratdrio, utilizando-se equipamento

para teste de jarro, Jar-Test, moldelo JTC, fabricado pela Milan Equipamentos

Cientificos, conforme mostrado na Figura 8.

40



Figura 8 - Representagdo do equipamento usado para ensaio de coagulagéo,
floculacédo e sedimentacao (Jar-Test).

Os parametros operacionais a serem adotados para a simulacdo da
etapa de coagulacdo foram determinados pela operacdo de mistura rapida do
polimero no caldo, caracterizada principalmente pela velocidade de mistura
rapida (VMR) em rpm, e o tempo de mistura rapida (TMR), em minutos.

As condicdes de floculagdo, por sua vez foram determinadas pela
velocidade de rotacéo lenta (VRL) e pelo tempo de rotacao lenta (TRL). Para a
etapa de sedimentagcdo o principal parametro avaliado foi o tempo de
sedimentacéo (TS), em minutos.

Por nédo existirem trabalhos similares na literatura com o uso da
guitosana em caldo de cana, exigiu-se a realizacdo de testes preliminares.
Antes da definicdo dos valores dos parametros de mistura rapida, floculagéo e
sedimentacédo foram realizadas ensaios para o conhecimento da faixa de cada
valor a ser utilizado nos ensaios de laboratorio. O efeito de cada valor foi
visualmente avaliado pela formacao de flocos e sedimentagcédo de impurezas.

Com base nos valores encontrados na etapa preliminar, foram adotados
na dispersdo do polimero uma VMR igual a 100 rpm e um TMR igual a 3
minutos. Para a VRL foram adotados valores que variaram de (15 a 75) rpm,
TRL de (2 a 10) minutos e TS de (30 a 150) minutos.
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4.5. Planejamento e delineamento experimental

Na definicdo do planejamento composto central foi empregado o fatorial

fracionado 2" de resolugdo cinco, estrela rotacionado com repetigdo no ponto

central para cinco variaveis independentes (BARROS NETO et al., 2003). A
Tabela 1 apresenta as variaveis e os niveis do planejamento experimental.

A metodologia de otimizacdo sugere a variacdo de todos os fatores ao
mesmo tempo. E uma avaliacdo simultanea da influéncia dos fatores
selecionados sobre a reducéo de turbidez e medida de cor do caldo de cana.
As variaveis independentes investigadas foram: pH (X, = pH); Concentracéo do
Polimero (X2 = CP), em mg/L; Tempo de Sedimentacdo (X3 = TS), em minutos;
Velocidade de Rotacédo Lenta (X4 = VRL), em rpm, e o Tempo de Rotacao
Lenta (Xs = TRL), em minutos. As variaveis dependentes foram a reducao de
turbidez (Y1), em porcentagem (%), e a medida de cor (Y;) do caldo de cana,
em absorbancia.

Para a determinacdo das estimativas de cada parametro um modelo
matematico € proposto em funcdo dos fatores significativos. Dessa forma
estabelece as melhores condi¢cdes na clarificacdo do caldo de cana, avaliando
os efeitos principais e as interacfes entre os fatores. O modelo matematico

completo proposto é dado pela equacao 2:

Y=bor &b X +A DX+ EbyXX +e 2

I I <] j

em que Y € a reducdo de turbidez e medida de cor, by é a constante de

regressao, b; o coeficiente de regressdo, X; as variaveis independentes e e a

estimativa do erro aleatorio.

A analise dos dados foi realizada utilizando o programa de estatistica
Minitab Inc, USA, versao 14, 2004.

Na otimizac&o do processo de clarificacdo foi empregada a Metodologia
de Superficie de Resposta (MSR) para avaliar a influéncia das cinco variaveis
selecionadas sobre a reposta. A regidao O6tima da superficie foi obtida

empregando-se o caminho de méaxima inclinacdo. Portanto, as condi¢cdes
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6timas de cada variavel no processo foram obtidas pela otimizacdo numérica e
por andlise de superficie de resposta (BOX e HUNTER, 1978; BARROS NETO
et al., 2003).

Tabela 1 - Variaveis e respectivos niveis no planejamento fatorial composto
central estrela rotacionado

Niveis das Variaveis Codificadas

Variaveis -2 -1 0 +1 +2
X1 (pH) 4,3 5,0 5,7 6,4 7,1
X2 (CP em mgl/L) 100 200 300 400 500
X3 (TS em min) 30 60 90 120 150
X4 (VRL em rpm) 15 30 45 60 75
X5 (TRL em min) 2 4 6 8 10

4.6. Procedimento experimental

As sequéncias do procedimento pratico foram realizadas de maneira
idéntica para os 30 testes definidos no planejamento experimental, com duas
repeticoes. Os testes foram conduzidos em temperatura do caldo de cana de
(17,7 + 2) °C.

A cana lavada foi submetida a extracdo do caldo em uma moenda e esse
foi coado em dessorador e transferido para a cuba de 1 000 mL do Jar-Test.
Antes de iniciar a corrida dos testes de coagulacao e floculagao foram retiradas
amostras de caldo em quantidades suficientes para procedimento de analises
fisico-quimicas (medida de pH, turbidez, Pol, °Brix, Pureza, cor e aclUcares
redutores). Em seguida, posicionou-se a cuba contendo o caldo no
equipamento de Jar-Test e foi adicionada a quantidade definida de quitosana
para cada ensaio. O sistema de agitacdo da paleta foi acionado e durante a
etapa de mistura (velocidade de 100 rpm por um tempo de 3 minutos) usada na
disperséo instantanea da quitosana, realizou-se a correcao do pH do meio. O
pH foi corrigido quase que simultaneamente a adicdo da quitosana. O controle
do pH foi feito com potencidmetro e a correcdo do pH para o valor desejado de

cada teste feita com solucdo de acido cloridrico (HCI a 10 N) ou hidréxido de
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sédio (NaOH a 10 N). Decorrido esta etapa, realizou-se a mudanca de
velocidade da paleta do Jar-Test para uma rotacdo mais lenta, onde ocorreu de
forma gradual a formacdo dos flocos durante o tempo em que o caldo
permaneceu sob leve agitacdo. ApdOs esta agitacdo lenta, o agitador foi
desligado, a cuba retirada do equipamento e transferida para a bancada do
laboratério, onde permaneceu em repouso por tempo definido para cada teste.
Ao término do tempo de sedimentacdo para cada teste coletaram-se amostras
do caldo clarificado em quantidades suficientes para proceder todas as

andlises fisico-quimicas.

4.7. Fabricacdo de acucar do tipo mascavo

Na fabricacdo do acucar foi utilizado caldo de cana clarificado em
condicdes testes do planejamento fatorial fracionado no ponto central: pH igual
a 5,7, concentracdo do polimero igual a 300 mg/L, velocidade de rotacdo lenta
de 45 rpm, tempo de rotacéo lenta de 6 minutos e tempo de sedimentacao de
90 minutos.

O caldo clarificado em cuba do Jar-Test foi coletado e transferido para
tacho aberto de concentracdo a vapor. Foram concentrados 15 litros de caldo
até atingir o ponto de cristalizacdo da massa e no final foram obtidos 2,5 kg de
acucar. Depois de resfriado, moido e peneirado, o acucar foi acondicionado em
embalagem de vidro e armazenado em local adequado.

4.8. Acucares para andlise de cor

Para a andlise de cor foram utilizadas amostras de sacarose PA, acgucar
refinado, acUcar cristal, acucar de confeiteiro, aclicar mascavo organico, acucar
mascavo organico claro e dourado, acucar demerara. As amostras de acucar
foram adquiridas no mercado local da cidade de Vigosa. Optou-se por nao
mencionar a marca dos aglUcares comerciais, uma vez que, ao realizar o teste
de indice de cor ICUMSA, o objetivo nao foi verificar a conformidade do produto
de cada fabricante com as especificacdes da Legislacado e sim obter um valor

de referéncia do indice de cor do acucar entre as diferentes amostras.



Fabricou-se acucar mascavo do caldo de cana nao clarificado e
espumado, caldo nao clarificado e ndo espumado e caldo clarificado com
polimero quitosana nas condi¢cfes do teste no ponto central. O aglcar mascavo

foi fabricado a partir do caldo da cana-de-acucar RB739735.

4.9. Andlises fisico-quimicas

Todas as analises foram realizadas em caldo bruto, antes da adicédo do
polimero e em caldo clarificado, depois de adicionado o polimero, com excecao
da medida de cor em absorbancia, feita apenas em caldo clarificado. Todos os
aparelhos eletronicos utilizados foram devidamente calibrados antes de cada
analise com as solu¢des padrées que acompanham os instrumentos.

A medida de pH do caldo foi realizada por método eletrométrico
utilizando Potencidémetro portatil Handylab.

A medida de turbidez realizada em Turbidimetro Politeste, modelo TB 1
000 baseou-se na comparacdo da intensidade de luz dispersa pela amostra
sob condic¢des definidas, com a intensidade de luz dispersa por uma suspensao
padrdao de referéncia sob as mesmas condigcdes. Quanto mais alta a
intensidade de luz dispersa, maior a turbidez. Para que nao houvesse
interferéncia na leitura das amostras por residuos, o caldo bruto e o clarificado
foram previamente filtrados. A unidade de medida de turbidez é dada em
Unidades Nefolométricas de Turbidez (NTU).

A medida de cor foi realizada somente em caldo clarificado e
previamente filtrado. O objetivo da filtracdo foi o de eliminar o material
particulado que poderia interferir na analise de cor. Determinou-se a cor ou
indice de absorbancia em Espectrofotometro UV-visivel digital Micronal, modelo
B342 Il, em comprimento de onda a 512 nm. N&o foi possivel realizar leitura do
indice de absorbancia em caldo bruto.

O °Brix do caldo, ou seja, a porcentagem em massa de sélidos sollaveis
em solucdo foi determinada em Refratdmetro portatil Instrutherm, modelo RT
30-ATC. Sobre o prisma do equipamento foram colocadas cerca de trés gotas
do caldo de cana e através de uma ocular observou-se a leitura em uma escala

graduada.
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A medida da Pol, ou seja, a concentracdo em peso de sacarose
aparente no caldo foi determinada em equipamento Polarimetro Rotacional,
modelo SP-4, segundo a metodologia descrita por LEME e BORGES (1965).
Polarimetros sdo equipamentos em que se determina o grau de rotacdo que
uma luz polarizada sofre ao atravessar substéncias opticamente ativas.
Primeiramente, o caldo de cana foi clarificado com acetato de chumbo,
tornando-se filtravel, limpido, transparente e quase incolor. Logo em seguida o
caldo clarificado foi colocado em tubo polarimetro e levado para o
equipamento, devidamente calibrado, efetuando-se a leitura.

A medida de Pureza aparente do caldo foi obtida pela simples divisdo do
valor da Pol pelo valor de °Brix.

O acucar redutor foi determinado pelo método de Eynon Lane ou
método da titulagdo do licor de Soxhlet. O licor foi obtido a partir da mistura, em
partes iguais, de duas solugdes, conhecidas como A (sulfato de cobre) e B
(tartarato duplo de sdodio e potassio com hidréxido de sddio). A metodologia foi
descrita por LEME e BORGES (1965) e baseia-se na determinacédo por
titulacdo da quantidade de cobre que foi reduzida pelos acucares redutores
presentes no caldo de cana. O ponto final da titulacéo foi obtido pela formacéo
de um precipitado vermelho-alaranjado, cor de tijolo.

Na determinacéo da cor do acgucar utilizou-se o método GS 1-7, ICUMSA
(1994) para amostras afinadas e in natura. O método baseia-se na absorcéo da
luz por uma solucdo agucarada medida a 420 nm em Espectrofotdmetro UV-
visivel digital Micronal, modelo B342 Il. Quanto maior a absor¢cdo, maior o
namero que indica o seu indice de cor sua cor, em Unidades ICUMSA (Ul). A
metodologia do indice de cor ICUMSA foi descrita por CALDAS (1998).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Estudos preliminares

Foram realizados testes preliminares para determinar os valores ou a
faixa de valores de pH do meio e a concentracdo do polimero que melhor
atuam na clarificacdo do caldo de cana. Investigou-se uma ampla faixa de pH
do meio, os valores variaram de 3,0 a 8,7. Para a concentracdo do polimero
foram avaliados valores que variaram de (50 a 1 500) mg/L. Também foi
incluida nos testes preliminares a avaliagdo do efeito da temperatura do caldo.
A faixa analisada foi de (20 a 100) °C.

Durantes os testes observou-se que para valores de pH inferiores a 4,0
nao houve formacao de flocos e para valores superiores a 7,5 houve formacéo
de poucos flocos, que nado sedimentaram. Concentracdes do polimero
inferiores a 100 mg/L ndo levaram a formacéo de flocos e superiores a 500
mg/L conduziram a formacao de poucos flocos, que ndo sedimentaram. Nos
ensaios em que néo ocorreu a sedimentacdo, o caldo permaneceu turvo e
escuro. Avaliou-se que ao aumentar a concentracdo de quitosana ocorreu a
dispersao dos flocos ja formados durante a etapa de floculacéo.

Na investigacao do efeito da temperatura, o caldo foi aquecido a (35, 45,
60, 80 e 100) °C logo apds a adicdo da quitosana e decorridos as etapas de
agitacdo rapida e lenta. Foi feita também uma investigacdo com o caldo a
temperatura ambiente (19,3 + 2) °C. Durante a decantac¢do o caldo foi mantido
em banho de agua a temperatura controlada, em provetas de 2 000 mL.
Observou-se que para cada temperatura de aquecimento houve uma rapida
formacé&o de flocos. Entretanto, a sedimentacéo dos flocos né&o foi eficiente se
comparado ao caldo clarificado em temperatura ambiente, sem aquecimento.

Os testes foram conduzidos avaliando simultaneamente o efeito do pH,
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temperatura do meio e a concentracao do polimero. A avaliacdo da formacédo
de flocos e sedimentacdo das impurezas foi realizada de forma visual.

Em alguns ensaios ocorreram flotacdo e sedimentacdo das impurezas.
Este comportamento observado em relacdo ao deslocamento do floco formado
na decantacdo, seja no seu acumulo na superficie da cuba (direcdo
ascendente) ou na parte inferior (direcdo descendente), provavelmente se deve
a presenca de particulas de baixa massa especifica, que por sua vez,
caracterizam velocidades de sedimentacdo muito baixas. Floco com densidade
menor encontra codicdo favoravel para se deslocar em relacdo ao liquido e se
acumular na superficie ou simplesmente permanecer disperso no meio.

Foram investigados durante a realizacdo dos testes experimentais
possiveis fatores que poderiam influenciar no deslocamento do floco durante o
processo de clarificacdo. Fatores tais como o pH, a concentracdo do polimero,
o tempo de sedimentacdo, a velocidade e o tempo de rotacdo lenta foram
mantidos fixos, ou seja, sem alteracdo em seus niveis, apenas variando 0s
fatores de interesse como a temperatura do caldo apés a adicdo da quitosana e
a variedade da matéria-prima cana-de-acUcar. Foram analisadas trés
variedades de cana-de-acUcar (RB739735, RB855536 e SP801816) e quatro
temperaturas de aquecimento para o caldo de cana: (25, 50, 75 e 100) °C. Foi
feita também uma investigacdo com o caldo a temperatura ambiente (20,4 + 2)
°C. Para as condi¢Bes experimentais dos fatores foi adotado o nivel do teste no
ponto central do planejamento fatorial (pH = 5,7, CP = 300 mg/L, VRL =45 rpm,
TRL=6 mine TS =90 min).

Tanto para a avaliacdo visual referente a decantacao e/ou flotacdo dos
flocos como para as medidas de turbidez, constatou-se que a maior influéncia
na clarificacdo foi atribuida a variacdo do caldo de cana em cada extracao,
considerando a mesma variedade de cana. O comportamento do floco formado
em relacao a decantacao e/ou flotacdo néo foi influenciado pelas variedades de
cana-de-acUcar. Para a mesma variedade de cana-de-acUcar observou-se
tanto a flotacdo como a decantacdo das impurezas. Este comportamento se
deu de forma aleatdria nos ensaios experimentais.

A temperatura ndo mostrou influéncia no comportamento do floco em
relacdo a decantacado e/ou flotagdo. Com o aquecimento do caldo ocorre uma

formag&o mais rapida dos flocos, mas a clarificagdo é menos eficiente quando
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comparada ao caldo clarificado e mantido sem aguecimento. Os resultados nao

foram tabulados.

5.2. Caracterizacéo fisico-quimica do caldo de cana

O caldo de cana extraido apresentou variabilidade em termos de
composicdo quimica devido, principalmente, as condi¢cbes edafoclimaticas da
regido de cultivo da cana-de-acUcar. Por exemplo, cana cultivada em solo
muito rico em matéria organica geralmente ocorre aumento no teor de agucares
redutores e na acidez do caldo. O tipo de corte também influencia na
composicdo do caldo, uma vez que as pontas da cana-de-aclUcar concentram a
maior parte dos acUcares redutores.

A Tabela 2 apresenta os resultados médios da caracterizacao fisico-
guimica do caldo de cana bruto, ou seja, caldo de cana nao clarificado.

A composicdo média da variedade RB739735, considerando a cana
madura é de 70 % de agua, 18 °Brix, Pol de 15 %, 11 % de fibra, 2 % de nao
acucares e 1 % de acucares redutores (FERNANDES, 2003).

Tabela 2 - Resultados médios das andlises de caracterizagao fisico-quimica do
caldo de cana bruto

Parametro Valores no caldo bruto
Coloracao observada Amarela esverdeada
PH 5,62 + 0,98

°Brix (solidos sollveis) 20,1+ 0,59

Pol (% de sacarose em peso) 18,09 + 0,89
Pureza (%) 89,87 + 2,57
Acucares redutores (glicose em g/100 mL) 0,631 + 0,25
Turbidez (NTU) 926,1 + 80,26
Temperatura (°C) 17,7+ 2,19

M = Média

SD = Desvio-padrao

A Figura 9 mostra a variacado do °Brix na clarificacdo do caldo de cana
com o polimero quitosana em fungdo de cada teste. A média das variacdes

observadas foi de -1,31. A variacao € negativa uma vez que houve em todos 0s
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testes uma reducao no teor de sélidos solluveis apos a clarificacdo, sendo esse
fato devido a formacéo de flocos entre as impurezas e o polimero, com arraste
de parte das matérias soluveis do caldo de cana. Observa-se que nos testes do
ponto central (17, 18, 19 e 20) as variacfes do °Brix foram préoximas umas das
outras. A menor variagdo ocorreu no teste um, sendo de - 0,1, em que o Brix
reduziu de 19,0 °Brix para 18,9 °Brix. A maior variagéo foi observada no teste
24, sendo de - 2,3, em que o Brix reduziu de 20,4 °Brix para 18,1 °Brix. Porém,
esta variacdo negativa ndo foi devida aos niveis dos fatores testados em cada
ensaio. Nao ha uma tendéncia na reducédo do °Brix em relacdo aos testes, 0
gue pode ser observado pela distribuicdo dos pontos dispersos no grafico.

Observa-se na Figura 10 que a variacdo média da Pol no caldo de cana
foi de - 0,61. A variacdo negativa mostra que houve reducdo de sacarose no
caldo. Provavelmente, esta reducdo se deve ao arraste da sacarose pelos
flocos que se decantaram e/ou flotaram e também a inversdo da sacarose em
acucares redutores. Pelo comportamento do grafico observa-se que néo existe
uma tendéncia de variacdo da Pol em funcdo dos testes. As variacdes
encontram-se bem distribuidas e independem dos niveis dos fatores testados.
A menor variacao foi observada no teste 1 e a maior no teste 11.

Com a reducédo das impurezas do caldo de cana na clarificacdo, ocorre
aumento da pureza em sacarose. A variacdo média da Pureza mostrada na
Figura 11 foi de 3,4. A menor variacao foi observada no teste 18, com elevacéo
da Pureza no caldo de 90,4 % para 91,1 %, sendo a maior variacdo observada
no teste 12, de 89,4 % de Pureza para 95,1 %.

Segundo o resultado da variacdo de Aclucares Redutores na Figura 12,
ocorreu uma pequena reducdo em todos os testes, com média da variacdo de -
0,06. A maior reducdo ocorreu no teste 16, de 0,95 % de acUcares redutores
para 0,72 %. Uma menor reducéo foi observada no teste 1, de 0,81 % para
0,80 %.

N&o se pode afirmar com os resultados que as variagcdes de °Brix, Pol,
Pureza e Acucares Redutores foram devidas a um Unico fator, dentre os
investigados, uma vez que, todos os testes foram conduzidos em niveis
diferentes para cada fator de pH, concentracdo do polimero, tempo de

sedimentacéo, velocidade e tempo de rotacao lenta.
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Variagéo do °Brix

Variacao do °Brix
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Figura 9 - Variacao do °Brix no caldo de cana antes da clarificacao e depois da
clarificagdo com quitosana.
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Figura 10 - Variagao da Pol no caldo de cana antes da clarificagédo e depois da
clarificacdo com quitosana.
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Variacdo da Pureza

Variagéo da Pureza

5 10 15 20 25 30

Testes

35

Figura 11 - Variagdo da Pureza no caldo de cana antes da clarificagéo e depois
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da clarificagdo com quitosana.
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Figura 12 - Variacdo dos AcUcares Redutores no caldo de cana antes da

clarificacéo e depois da clarificacdo com quitosana.
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5.3. Reducdao de turbidez

A Tabela 3 apresenta os valores dos testes experimentais referentes a
reducao de turbidez (Y1) e a medida de cor (Y,) no caldo de cana para as
variaveis codificadas: pH (X;), Concentracdo do Polimero (X;), Tempo de
Sedimentacao (X3), Velocidade de Rotacéo Lenta (X4) e o Tempo de Rotagéao
Lenta (Xs). Segundo metodologia descrita por BARROS NETO et al. (2003),
este tipo de planejamento permitiu reduzir o niumero de experimentos para 30,
com 16 testes no fatorial fracionado, quatro testes no ponto central e dez testes
no ponto axial.

O resultado da analise de variancia da regressdo da variavel resposta
reducédo de turbidez, apresentado na Tabela 4, indica que o modelo quadratico
€ significativo em nivel de 10 % de probabilidade e € superior ao modelo linear.
A falta de ajuste do modelo aos dados € néo significativa.

Baseado na analise de variancia verifica-se que os coeficientes do
modelo proporcionaram coeficiente de determinacdo (R?) igual a 0,58. Dessa
forma, observa-se que 58 % das variancias observadas nas respostas sao
explicadas pelo modelo. Ao considerar o desdobramento da soma quadratica
residual nas contribuicdes da falta de ajuste e do erro puro o valor do R? néo
deve ser comparado com 100 %. No caso, o valor do R? deve ser comparado a
porcentagem maxima explicavel das variagfes, que € a diferenca entre a soma
guadrética total e a soma quadratica do erro puro, ou seja, 65 % (BARROS
NETO et al., 2003). Dessa forma, 88 % das variagcdes sao explicadas pelo
modelo da regressao e 22 % nao sao explicadas pelo modelo. O percentual da
variancia ndo explicada € devido ao erro do método analitico utilizado, e
principalmente devido ao fato de se trabalhar com matéria-prima como a cana-

de-acucar que apresenta variacdo natural em termos de composicao quimica.
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Tabela 3 - Matriz do planejamento fatorial com variaveis codificadas e as
respostas para a reducao de turbidez (Y1) e medida de cor (Y2) no
caldo de cana

Variaveis Resposta™®
Testes X1 Xy X3 Xa Xs 2 Y,
1@ -1 -1 -1 -1 1 93,0 0,095
2@ 1 -1 -1 -1 -1 95,4 0,075
3@ -1 1 -1 -1 -1 93,5 0,093
4@ 1 1 -1 -1 1 93,4 0,095
5@ -1 -1 1 -1 -1 91,4 0,136
6@ 1 -1 1 -1 1 93,2 0,097
7@ -1 1 1 -1 1 93,6 0,090
8@ 1 1 1 -1 -1 97,7 0,059
9@ -1 -1 -1 1 -1 91,3 0,104
10@ 1 -1 -1 1 95,1 0,088
11@ -1 -1 1 1 94,1 0,080
12@ 1 -1 1 -1 93,5 0,092
13@ -1 -1 1 1 1 93,0 0,108
14@ 1 -1 1 1 -1 96,0 0,092
15@ -1 1 1 1 -1 93,2 0,091
16@ 1 1 1 1 1 94,3 0,079
17 0 0 0 0 0 96,9 0,076
18%® 0 0 0 0 0 98,1 0,068
19¢® 0 0 0 0 0 96,8 0,066
20 0 0 0 0 0 97,6 0,060
21@ -2 0 0 0 0 92,0 0,104
22@ 2 0 0 0 0 91,5 0,122
23" 0 -2 0 0 0 91,2 0,129
24® 0 2 0 0 0 93,9 0,094
25% 0 0 -2 0 0 96,0 0,077
269 0 0 2 0 0 95,9 0,080
279 0 0 0 -2 0 93,4 0,081
28%W 0 0 0 2 0 98,0 0,057
29® 0 0 0 -2 97,7 0,067
30@ 0 0 0 0 2 95,9 0,074

B Média de duas repeticdes

@ Testes utilizados para planejamento fatorial fracionado

®) Quatro repeticdes no ponto central

@ Testes utilizados para planejamento fatorial estrela rotacional



Tabela 4 - Andlise de variancia (ANOVA) da variavel reposta reducdo de

turbidez
Fonte de Variacao GL SQ QM F P
Regress&o 20 236,30 11,815 2,68 0,004"
Linear 5 34,67 6,933 1,57 0,191
Quadratica 5 158,45 31,691 7,18 0,000"
Interacéo 10 43,18 4,318 0,98 0,478
Residuo 39 172,21 4,416
Falta de ajuste 6 30,84 5,140 1,20 0,331
Erro puro 33 141,37 4,284
Total 59 408,51

O significativo em nivel de 10 % de probabilidade

A variabilidade da cana-de-acucar colhida no campo € o principal fator a
ser considerado nas observacdes experimentais. Observou-se que por nao
existir homogeneidade no caldo de cana extraido, em termos de composi¢ao
guimica, os ensaios tiveram comportamentos diferenciados em relacdo a
flotacdo e/ou decantacdo das impurezas do caldo. Em alguns tratamentos os
flocos sedimentaram, acumulando-se no fundo da cuba do Jar-Test, porém, em
outros houve flotacdo, com depdsito de material na superficie do recipiente.
Este comportamento ocorreu de forma aleatéria, ou seja, ora os flocos
flotavam, ora sedimentavam. N&o foi possivel o controle da variacdo da
matéria-prima cana-de-acucar colhida no campo.

Em geral, as industrias acucareiras enfrentam dificuldades em relacao a
variabilidade da cana-de-acUcar que chega as usinas, principalmente em
termos de composicdo quimica. Na tentativa de minimizar as variagbes
decorrentes da cana-de-acucar, novas tecnologias industriais sdo investigadas,
muitas delas implicam em mudancas no processo de clarificacdo do caldo de
cana. O processo de flotagdo do caldo tem sido uma alternativa diferenciada e
eficiente que trabalha com sistema de aeragdo, produzindo a partir do ar
atmosférico, microbolhas que se aderem aos flocos de impurezas formados
durante o processo de tratamento do caldo e ajuste do pH. As impurezas ficam
acumuladas na parte superior do flotador, sendo posteriormente removidas por
raspadores. Um sistema de flotacao eficiente permite obter um caldo clarificado

de maior qualidade, resultando em acucar mais puro e de mais baixa cor.
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A Tabela 5 apresenta as estimativas de cada parametro do modelo de
segunda ordem, além do valor de t do teste de Student e do valor da
probabilidade (P) de cada parametro.

Considerando as variaveis significativas apresentadas na Tabela 5, a
maximizacao da variavel resposta reducdo de turbidez resultou na equacao 3.

O modelo quadratico é representado por:

Y, = 97,3302+ 0,5958X - 1,3989X{ - 11939X 3 - 0,6937X;Xs 3

em que Y; é a reducéo de turbidez em porcentagem, X;é o valor de pH, X,€é a

concentragéo do polimero e Xg € o tempo de rotacéo lenta.

Tabela 5 - Estimativa dos pardmetros do modelo de segunda ordem

Parametro Estimativa Valor t P
Intercepto 97,3302 135,604 0,000
X1 0,5958 1,964 0,057%
X5 0,4188 1,381 0,175
X3 0,1125 0,371 0,713
X4 0,3521 1,161 0,253
Xs -0,2350 -0,775 0,443
X1 X1 -1,3989 -4,862 0,000"
X5 Xp -1,1939 -4,149 0,000"
X3 X3 -0,3401 -1,182 0,244
X4 X4 -0,4070 -1,414 0,165
X5 Xs -0,1314 -0,457 0,651
X1 Xz -0,3956 -1,065 0,293
X1 X3 0,2750 0,740 0,464
X1 X4 -0,5750 -0,155 0,878
X1 Xs -0,6937 -1,868 0,069"
X2 X3 0,3294 0,887 0,381
X2 X4 0,3444 -0,927 0,360
X Xs -0,1681 -0,453 0,653
X3 X4 0,1062 0,286 0,776
X3 Xs -0,3825 -1,030 0,310
X4 Xs 0,4688 1,262 0,214

O significativo em nivel de 10 % de probabilidade

Derivando-se parcialmente a equacdo 3 do modelo quadratico, observa-
se gue a condicao 6tima para a concentracdo do polimero a ser utilizada na
clarificacdo do caldo de cana é de 300 mg/L, que corresponde ao valor zero

codificado. Ainda em relacdo ao modelo proposto, observa-se que existe uma
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relacéo linear entre o tempo de rotacdo lenta e a reducdo de turbidez. Isto
significa que a diminuicdo no tempo de rotagdo lenta proporciona aumento na
reducédo de turbidez, sendo o valor minimo do tempo de rotacao lenta igual a 4
minutos. Em relac&o ao valor de pH, observa-se que para o tempo de rotacéo
lenta igual a 4 minutos, valor codificado igual a -1, o valor 6timo do pH é de 6,0.
As condicdes 6timas sdo apresentadas na Tabela 6.

Tabela 6 - Condi¢des 6timas das variaveis codificadas e reais para a reducdo

de turbidez
Variavel X1 X5 X5 Y,
Codificadas 0,4609 0 -1 97,6
Reais 6,0 300 mg/L 4 min

Pelo modelo proposto na equacao 3 foram tracadas as superficies de
respostas: Figuras 13, 14, 15 e 16, que mostram a influéncia das variaveis
significativas na reducao de turbidez no caldo clarificado.

A Figura 13 mostra que ocorrerd maior reducédo de turbidez (> 95,5 %)
guando valores de pH e concentracdo do polimero apresentarem tendéncias na
regido do ponto central do experimento. Pela curvatura da superficie na Figura
14, observa-se a tendéncia de aumento na reducao de turbidez quando o pH
estd mais préximo de zero, valor da variavel codificada, sendo o valor real de
5,7, e quando a concentracdo do polimero é zero, valor codificado, sendo o
valor real de 300 mg/L. Experimentalmente neste ponto foi observada uma
reducao de 98,1 % na turbidez do caldo.

Para valores de pH do caldo de cana acima do valor do pH de ionizagao
da quitosana, ou seja, pH igual a 6,1, os grupos aminos (NH3) da cadeia do
polimérica encontram-se desprotonados. A neutralizacdo de cargas e a
formag&o de pontes entre o polimero e particulas do meio ocorrem devido a
existéncia de interacdes eletrostaticas entre grupos carregados com cargas
opostas (RAVINDRA et al., 1998).

Observa-se pelas Figuras 13 e 14, que concentracdes de quitosana
acima da concentracdo 6tima dispersa os flocos coagulados e aquelas abaixo
sao insuficientes para promover a coagulacao e a formacéo de flocos. Nestes

casos, verifica-se baixa porcentagem de reducéo de turbidez.
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Valores préximos de pH e concentracdo de quitosana foram encontrados
por VOGELAAR (1996), estudando a recuperacdo de proteinas do soro do
gueijo tipo mussarela por processo de coagulacao e floculacdo. Foi observada
uma reducéao de turbidez de 90,5 % em soro natural, sem aquecimento, a pH
igual a 6,0 e concentracédo de quitosana de 0,4 g/L, preparada a partir de uma
solucdo aquosa de quitosana em concentracao de 10 g/L e acido acético a 2 %
em volume.

CHATTERJEE et al. (2004) estudaram a clarificacdo de sucos de macga,
uva, liméo e laranja utilizando a quitosana, bentonita e gelatina como agentes
clarificantes. Observaram que uma concentracdo de 2 g/L de quitosana,
proveniente de uma solucdo aquosa em concentracédo de 20 g/L, foi eficiente
na clarificacdo do suco, sem significativas alteracbes nos parametros fisico-
guimicos do suco. Nao foram realizadas correcdes e medidas de pH do meio
apos a adicao do polimero quitosana.

BOUGH (1976) testou o uso da quitosana em aguas residuarias da
indUstria de processamento de carne. Os resultados obtidos mostraram que
para pH entre 7 e 8 forneceram os menores valores de turbidez, em torno de
10 UFT (Unidade Formadora de Turbidez). Para valores de pH entre 4 e 6 0s
resultados foram de (85 e 30) UFT, respectivamente. A concentracdo do
polimero variou entre (30 e 40) mg/L, o que proporcionou valores de turbidez
na ordem de 6,5 UFT. Para concentracfes abaixo ou acima desse valor, a
turbidez tende para valores da solugéo original (80 UFT).

Verifica-se pelas Figuras 15 e 16 que maiores reducOes de turbidez
ocorrem com valores de pH e tempo de rotacao lenta proximos a regido central
do experimento: 5,7 e 6,0 minutos, respectivamente. Foi observada uma
reducdo de 97,6 % de turbidez nas condi¢Bes 6timas do experimento: pH igual
a 6,0 e tempo de rotacao lenta igual a 4 minutos. Verifica-se que quanto maior
0 tempo em que se permanece nas condi¢cdes da velocidade de mistura lenta,
etapa de floculacdo, a ocorréncia excessiva de turbuléncia no caldo de cana
tende a destruir os flocos anteriormente formados, comprometendo a eficiéncia

da clarificagao.
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Reducdo de Turbidez (%)

CP (mg/L)

RT (%)

[ ] < 820
B 820 - 835
83.5 - 85.0
85.0 - 86.5
86.5 - 88.0
88.0 - 89.5
89.5 - 91.0
M 910 - 925
B 925 - 940
B 940 - 955
[ | > 955
TS (min) -1
RT (rpm) -1
TRT (min) -1

Figura 13 - Projecdo da superficie de resposta em grafico area entre a
concentracdo do polimero e o pH na reducédo de turbidez; dados

codificados na Tabela 1.

Reducédo de Turbidez (%)
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Figura 14 - Superficie de resposta mostrando a dependéncia do pH e a

concentracdo do polimero na reducdo de turbidez;

codificados na Tabela 1.

dados
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Reducdo de Turbidez (%)

99

96

RT (%) CP(mg/L) O
93 TS (min) 0
VRL (rom) O

90

2

0
© - TRL (min)

Figura 15 - Superficie de resposta mostrando a dependéncia do pH e o tempo
de rotacdo lenta na reducdo de turbidez; dados codificados na

Tabela 1.
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Figura 16 - Projecdo da superficie de resposta em grafico area entre o tempo
de rotacédo lenta e o pH na reducéo de turbidez; dados codificados

na Tabela 1.

60



5.4. Medida de cor

A Tabela 7 mostra o resultado da andlise de variancia da regressédo da
variavel resposta medida de cor em absorbancia do caldo de cana. Observa-se
gue o modelo quadratico é significativo em nivel de 10 % de probabilidade e é
superior ao modelo linear, sendo a falta de ajuste do modelo aos dados nao

significativa.

Tabela 7 - Analise de variancia (ANOVA) da variavel reposta reducao de cor

Fonte de Variacao GL SQ oM F P
Regressao 20 0,020080 0,001004 1,71 0,0740
Linear 5 0,003819 0,000764 1,30 0,282

Quadratica 5 0,011625 0,002325 3,97 0,005"
Interagéo 10 0,004636 0,000464 0,79 0,637
Residuo 39 0,022846 0,000586
Falta de ajuste 6 0,001988 0,000331 0,52 0,786
Erro puro 33 0,020858 0,000632
Total 59 0,042925

O significativo em nivel de 10 % de probabilidade

O coeficiente de determinacéo (R?) do modelo é de 0,47. Considerando
a andlise de variancia de reducéo de turbidez para a medida de cor, o valor do
R% da mesma forma, ndo deve ser comparado a 100 %, pois ocorre o
desdobramento da soma quadratica residual nas contribuicbes da falta de
ajuste e do erro puro. Assim, o valor do R? deve ser comparado & porcentagem
maxima explicavel das variacdes das respostas, que € a diferenca entre a
soma quadratica total e a soma quadratica do erro puro, ou seja, 51 %.
Portanto, 92 % das variactes sdo explicadas pelo modelo da regresséo e 8 %
nao sdo explicadas pelo modelo. O percentual da variancia ndo explicada é
devido ao erro do método analitico utilizado, principalmente pelo fato de se
trabalhar com matéria-prima como a cana-de-acUcar, a qual apresenta variacdo

natural em termos de composig&o quimica.
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Na Tabela 8 estdo apresentadas as estimativas de cada parametro do

modelo de segunda ordem, além do valor de t do teste de Student e do valor da

probabilidade (P) de cada parametro.

Quanto as estimativas dos parametros quadraticos, verifica-se que tanto

o fator pH (X;) como a concentracao do polimero (X;) foram significativos e

com valores positivos. Isso quer dizer que valores extremos de pH e

concentracdo do polimero proporcionam aumento na medida de cor do caldo

de cana, em absorbancia.

Tabela 8 - Estimativa dos pardmetros do modelo de segunda ordem

Parametro Estimativa Valor t P
Intercepto 0,067733 8,193 0,000
X1 -0,003500 -1,002 0,323
X5 -0,007708 -2,207 0,033%
X3 0,001500 0,429 0,670
X4 -0,002375 -0,680 0,510
Xs 0,000083 0,024 0,981
X1 X1 0,011075 3,342 0,002"
X5 X 0,010638 3,210 0,003"
X3 X3 0,002388 0,720 0,476
X4 X4 0,000013 0,004 0,997
X5 Xs 0,000388 0,117 0,908
X1 Xz 0,003875 0,906 0,371
X1 X3 -0,004813 -1,125 0,268
X1 X4 0,003500 0,818 0,418
X1 Xs 0,005813 1,359 0,182
X X3 -0,007063 -1,651 0,107
X2 X4 0,001000 0,234 0,816
X5 Xs 0,001813 0,424 0,674
X3 X4 -0,001063 -0,248 0,805
X3 Xs 0,000125 0,029 0,977
X4 Xs 0,002312 -0,540 0,592

O significativo em nivel de 10 % de probabilidade

Considerando as variaveis significativas apresentadas na Tabela 8, a

minimizacdo da variavel resposta medida de cor resultou na equacédo 4. O

modelo quadrético é representado por:

Y, = 0,067733- 0,007708X, + 0,011075X; + 0,010638X >

(4)
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em que Y, € a medida de cor em valor absoluto de absorbéancia, X; é o valor
de pH e X, é a concentragé@o do polimero.

Pela derivada parcial da equacdo do modelo quadratico determina-se
gue a condicdo Otima da concentracdo do polimero € de 337 mglL,
correspondente ao valor codificado 0,367. Em relagdo ao valor do pH, observa-
se que a variavel codificada é zero e a variavel real do pH € 5,7, como
mostrado na Tabela 9.

Considerando o modelo proposto, foram tracadas as superficies de
respostas. As Figuras 17 e 18 mostram a dependéncia das variaveis

significativas na medida de cor do caldo de cana, em absorbancia.

Tabela 9 - Condi¢Bes 6timas das variaveis codificadas e reais para a medida

de cor
Variavel X3 Xo Yo
Codificadas 0 0,367 0,066
Reais 5,7 337 mg/L

Absorbéancia

0.15

Absorbancia TS (min) =i
VRL (rpm) -1
0.10 TRL (min) -1

Figura 17 - Superficie de resposta mostrando a dependéncia do pH e a
concentracdo do polimero na medida de cor em absorbancia;
dados codificados na Tabela 1.
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Absorbancia

Absorbancia
[ < 0.070
[ 0.070 - 0.082
[l 0.082 - 0.094
0.094 - 0.106
0.106 - 0.118
0.118 - 0.130
0.130 - 0.142
0.142 - 0.154
[ 0.154 - 0.166
o166 - 0.178
[l o0.178 - 0.190

] > 0.190

CP (mg/L)

Figura 18 - Projecdo da superficie de resposta em grafico area entre o pH e a
concentracdo do polimero na medida de cor em absorbancia;
dados codificados na Tabela 1.

De acordo com a Figura 18, ocorrerdA menor medida de cor em
absorbancia (< 0,070) quando valores de pH e concentracdo do polimero
apresentarem tendéncias na regido do ponto central do experimento. Pela
curvatura da superficie na Figura 17, observa-se a tendéncia de menor indice
de cor quando o pH estd mais préximo de zero, valor da variavel codificada,
sendo o valor real de 5,7 e quando a concentracdo do polimero estiver mais
préxima de zero, valor codificado, sendo o valor real de 300 mg/L.
Experimentalmente, neste ponto foi observada uma medida de cor de 0,044,
em absorbancia.

A Figura 19 mostra a comparacao de (a) caldo em cuba do Jar-Test com
eficiente clarificacdo, referente ao teste 20 do ponto central, com 97,6 % de
reducdo de turbidez e uma medida de cor de 0,060, em absorbancia e (b),
caldo com clarificagdo menos eficiente, correspondendo ao teste 22, com 91,5
% de reducédo de turbidez e uma medida de cor de 0,122, em absorbancia.

Nota-se pela Tabela 3 que a diferenca entre os tratamentos esta na

condicao do valor de correcdo do pH do caldo de cana apés a adicdo da



quitosana. Para os testes 20 e 22, o ajuste do pH foi para 5,7 e 7,1,
respectivamente. No teste 22 ocorreu uma clarificacdo menos eficiente, se
comparado ao teste 20. Entretanto, observou-se um indice elevado de reducéo

de turbidez e uma baixa medida de cor no caldo clarificado no teste 22.

an |55

18 8 2004

o0 502

PE————— A

(a) (b)

Figura 19 - Caldo em cubas do Jar-Test: (a) caldo clarificado com quitosana
nas condi¢des do teste 20 (b) caldo clarificado com quitosana nas
condicdes do teste 22.

A Figura 20 mostra uma comparacao visual do caldo clarificado com
quitosana entre os testes 17 (a) e 23 (b). De acordo com a Tabela 3, a
diferenca entre as condi¢des dos dois testes esta na concentra¢do do polimero
guitosana adicionado ao caldo de cana. Para o teste 17 do ponto central,
utilizou-se uma concentracdo de quitosana de 300 mg/L, enquanto que para o
teste 23 a concentracdo do polimero foi de 100 mg/L.

No teste 17 obteve-se uma reducdo de turbidez de 96,9 % e uma
medida de cor de 0,076, em absorbancia. Ja para o ensaio 23, os resultados
encontrados foram de 91,2 % de reducdo de turbidez e medida de cor de
0,129, em absorbancia. Verifica-se que em concentracdes mais baixas de
quitosana a clarificacdo é menos eficiente. Em baixas concentracbes do
polimero € certo que existira no meio quantidades menores de grupos aminos

(NH3") para neutralizar as cargas negativas de certas particulas. Assim, a
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clarificacdo ndo se torna tdo eficiente quando comparada aquela em que a
concentracao do polimero é adequada.

KIMURA et al. (1999) empregaram microesferas reticuladas de
quitosana na adsorcdo de corantes reativos em agua residuaria da indastria
téxtil. Investigou-se 0 mecanismo cinético através da velocidade de adsorcdo
do corante nos poros da microesfera em funcédo do pH. Foram utilizadas 100
mg de microesferas de quitosana na temperatura de (25,0 + 0,5) °C e uma
concentragdo fixa de 70 mg/L dos corantes Azul 2, Preto 5 e Laranja 16. No
intervalo de pH entre 2 e 6 ocorreu adsor¢do dos corantes, pois em meio acido
0s grupos aminos do polimero estdo protonados na forma de cations e atribui-
se a adsorcdo as interacdes idnicas entre os grupos SOs dos corantes e do
NHs" quitosana. Em meio alcalino, com pH maior do que 10, foi observado a

reducdo da adsorcao dos corantes.

Iz: 1%

i.‘ﬂ" - :11 3'-_.‘.05-". ‘3
(a) (b)

Figura 20 - Caldo em cubas do Jar-Test: (a) caldo clarificado com quitosana
nas condi¢des do teste 17 (b) caldo clarificado com quitosana nas
condi¢des do teste 23.
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5.5. Medida do indice de cor ICUMSA

A Tabela 10 mostra os resultados de analise do indice de cor ICUMSA
para sacarose PA (amostra 2), acucares comerciais (amostra 3 a 10), acucar
tipo mascavo clarificado com o polimero quitosana (amostra 1), aglcar tipo
mascavo sem clarificagdo com caldo espumado (amostra 11) e sem clarificagéo
com caldo ndo espumado (amostra 12). Observou-se que quanto mais claro
visualmente o aclcar analisado, menor foi o seu indice de cor ICUMSA. A
medida que este indice aumenta, o0 agUcar adquire uma coloracdo mais escura.
Os menores indices de cor observados foram para a sacarose PA (43 Ul),
acucar refinado (46 Ul) e acucar de confeiteiro (54 Ul). O maior indice de cor foi
para o acucar mascavo tradicional (34 194 Ul) e para o mascavo organico (17
561 Ul). Ao comparar o0 agucar mascavo sem clarificacdo com caldo espumado,
cor (6 759 Ul) e o aclucar mascavo sem clarificagdo com caldo ndo espumado,
cor (8 104 UI), observou-se que a limpeza do caldo durante a sua concentragao
no tacho tornou o acucar mais claro e com menor indice de cor. Para o acUcar
mascavo fabricado a partir do caldo clarificado com a quitosana, o indice de cor
foi de 3 359 Ul, sendo superior ao indice do aglcar mascavo organico claro (1
349 Ul) e ao aclucar demerara (2 856 Ul), mas inferior ao indice do acucar
mascavo organico dourado (9 037 Ul).

O indice de cor ICUMSA, estabelecido internacionalmente, representa o
valor numérico da cor de uma solucdo de acucar, medido pelo método da
Comissdo Internacional para Métodos Uniformes de Analises de Acucar
(método ICUMSA). Porém, este método ndo é muito conhecido pelas industrias
acucareiras, que na maioria das vezes utilizam métodos de analises fisico-
guimicas internos, baseados em referéncias de livros técnicos nacionais. A falta
de uma padronizacao para o0 método de analise de cor de acUcar muitas vezes

dificulta o julgamento de resultados.
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Tabela 10 - Resultado da analise do indice de cor ICUMSA para as amostras

de acucares

Tipo de Acucar Amostra  Indice de Cor ICUMSA (UI)
AcUcar mascavo clarificado com 1 33591
Sacarose PA 2 43
Acucar refinado 3 46
Acucar cristal 4 367
Acucar de confeiteiro 5 54
Acucar mascavo organico claro 6 1349
Acucar mascavo organico dourado 7 9037
Acucar mascavo 8 34194
AcUcar demerara 9 2 856
AcUcar mascavo organico 10 17 561
AcUcar mascavo sem clarificacao 11 6 759
com caldo espumado

Acucar mascavo sem clarificacao 12 8 104

com caldo néo espumado

Um processo de clarificacdo eficiente do caldo de cana implica na
obtencdo de um caldo claro e mais limpido, ou seja, caldo sem particulas
suspensas e com menor coloragdo, se comparado ao caldo bruto, néo
clarificado. O acucar fabricado a partir deste caldo € um aclcar de melhor
gualidade e que apresenta menor indice de cor, maior teor de sacarose, menor
residuo de impureza etc. Uma das caracteristicas de qualidade do acucar é a
sua cor, que pode variar um de branco brilhante em acucar refinado, por
exemplo, até coloracdes mais escuras, como 0 castanho escuro no acgucar
mascavo. Acucares mais escuros possuem uma pelicula de mel que envolve os
cristais, conferindo-lhes maior cor e sabor. Um dos fatores que influencia na
decisao de compra é a cor do produto. A cor € uma caracteristica visual através
da qual o consumidor pode optar por um aclucar mais branco. O agucar bruto
guando utilizado na fabricacdo de alimentos altera a cor, 0 gosto e o aroma do
produto ao qual for adicionado, devido a coloracdo mais escura, caracteristica
destes acucares.

A Figura 21 mostra a comparacdo visual entre: (a) agUcar mascavo

tradicional, amostra 8 e (b) acucar do tipo mascavo clarificado com o polimero
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quitosana, amostra 1. Percebe-se visualmente que o acucar clarificado com a
quitosana possui uma coloracdo mais clara do que o aclcar mascavo
tradicional, o que pode ser também verificado pelo menor indice de cor

ICUMSA obtido para a amostra 1 na analise de cor.

(a) (b)

Figura 21 - Comparacéo visual entre: (a) agucar mascavo tradicional, amostra
8 e (b) aclucar do tipo mascavo clarificado com o polimero
guitosana, amostra 1
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6. CONCLUSOES

1) A quitosana é um polimero eficiente na reducdo de turbidez e cor do
caldo de cana;

2) Pelo modelo quadratico as variaveis significativas foram pH,
concentracao do polimero e tempo de rotacdo lenta para a resposta reducéo de
turbidez. Os valores encontrados foram pH igual a 6,0, concentracdo do
polimero de 300 mg/L e tempo de rotagdo lenta de 4 minutos. Considerando a
resposta medida de cor, as variaveis significativas foram pH igual a 5,7 e
concentracao do polimero igual a 337 mgl/L;

3) Na otimizacdo das respostas pelo modelo quadratico observou-se uma
reducdo de 97,6 % de turbidez e medida de cor de 0,066 do caldo de cana.
Verificou-se que os maiores valores de reducao de turbidez e os menores
indices de cor foram obtidos com testes proximos a regido central do
experimento;

4) Através da clarificacdo do caldo de cana com quitosana obteve-se um
caldo limpido e claro. A partir deste caldo clarificado foi possivel fabricar agclcar
mascavo de qualidade quando comparado com outros tipos de acuUcares
disponiveis no mercado. O indice de cor ICUMSA para o agucar clarificado com
a quitosana foi de 3 359 Ul

5) Embora a quitosana tenha tido acéo floculante e coagulante nos testes
laboratoriais, é necessario avaliar em condi¢es industriais, onde a variacao da
gualidade da matéria-prima, processo de extracdo e a clarificacdo podem
alterar sobremaneira as caracteristicas fisico-quimicas do caldo de cana,
influenciando na producéo final do acucar;

6) A variacdo natural da matéria-prima cana-de-aclcar em termos de

composicdo quimica foi o fator de maior influéncia no processo de clarificacédo
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do caldo de cana, contribuindo em grande parte para o erro aleatorio
experimental;

7) Segundo as observacfes experimentais seria valido investigar o
processo de flotagdo em uma instalacao de floculacdo-flotacao (flotateste) para
possivelmente aumentar a eficiéncia no processo de clarificacdo do caldo de

cana.
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APENDICE

Tabela 1A - Resultados originais para a clarificacdo do caldo de cana tratado

com o polimero quitosana do planejamento de experimento

utilizando o fatorial fracionado 29 * (testes 1 a 16) e ponto central

(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a

30) com as variaveis codificadas. Os valores representam duas

repeticdes e a média para a reducao de turbidez em porcentagem

Testes pH CP TS VRL TRL Repl Rep2 Média
1 -1 -1 -1 -1 1 90,3 95,7 93,0
2 1 -1 -1 -1 -1 94,6 96,2 95,4
3 -1 1 -1 -1 -1 92,3 94,7 93,5
4 1 1 -1 -1 1 91,1 95,7 93,4
5 -1 -1 1 -1 -1 90,1 92,8 91,4
6 1 -1 1 -1 1 91,0 95,4 93,2
7 -1 1 1 -1 1 92,3 94,9 93,6
8 1 1 1 -1 -1 98,6 96,8 97,7
9 -1 -1 -1 1 -1 90,4 92,2 91,3
10 1 -1 -1 1 1 95,9 94,3 95,1
11 -1 1 -1 1 1 96,2 92,1 94,1
12 1 1 -1 1 -1 95,5 91,6 93,5
13 -1 -1 1 1 1 95,2 90,9 93,0
14 1 -1 1 1 -1 93,6 98,4 96,0
15 -1 1 1 1 -1 91,9 94,4 93,2
16 1 1 1 1 1 95,4 93,1 94,3
17 0 0 0 0 0 97,9 95,9 96,9
18 0 0 0 0 0 98,2 98,0 98,1
19 0 0 0 0 0 98,4 95,2 96,8
20 0 0 0 0 0 98,3 96,8 97,6
21 -2 0 0 0 0 92,0 92,0 92,0
22 2 0 0 0 0 93,5 89,4 91,5
23 0 -2 0 0 0 90,3 92,2 91,2
24 0 2 0 0 0 90,7 97,0 93,9
25 0 0 -2 0 0 95,5 96,5 96,0
26 0 0 2 0 0 96,5 95,3 95,9
27 0 0 0 -2 0 91,6 95,2 93,4
28 0 0 0 2 0 98,0 98,0 98,0
29 0 0 0 0 -2 97,6 97,7 97,7
30 0 0 0 0 2 95,5 96,4 95,9
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Tabela 2A - Resultados originais para a clarificacdo do caldo de cana tratado

com o polimero quitosana do planejamento de experimento
utilizando o fatorial fracionado 29" (testes 1 a 16) e ponto central
(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a

30) com as variaveis reais. Os valores representam duas

repeticdes e a média para a reducao de turbidez em porcentagem

Testes pH CP(mg/L) TS(min) VRL(rpm) TRL(min) Repl Rep2 Média

1 5,0 200,0 60,0 30,0 8,0 90,3 95,7 93,0
2 6,4 200,0 60,0 30,0 4,0 94,6 96,2 95,4
3 5,0 400,0 60,0 30,0 4,0 92,3 94,7 93,5
4 6,4 400,0 60,0 30,0 8,0 91,1 95,7 93,4
5 5,0 200,0 120,0 30,0 4,0 90,1 92,8 91,4
6 6,4 200,0 120,0 30,0 8,0 91,0 95,4 93,2
7 5,0 400,0 120,0 30,0 8,0 92,3 94,9 93,6
8 6,4 400,0 120,0 30,0 4,0 98,6 96,8 97,7
9 5,0 200,0 60,0 60,0 4,0 90,4 92,2 91,3
10 6,4 200,0 60,0 60,0 8,0 95,9 94,3 95,1
11 5,0 400,0 60,0 60,0 8,0 96,2 92,1 94,1
12 6,4 400,0 60,0 60,0 4,0 95,5 91,6 93,5
13 5,0 200,0 120,0 60,0 8,0 95,2 90,9 93,0
14 6,4 200,0 120,0 60,0 4,0 93,6 98,4 96,0
15 5,0 400,0 120,0 60,0 4,0 91,9 94,4 93,2
16 6,4 400,0 120,0 60,0 8,0 95,4 93,1 94,3
17 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 97,9 95,9 96,9
18 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 98,2 98,0 98,1
19 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 98,4 95,2 96,8
20 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 98,3 96,8 97,6
21 4,3 300,0 90,0 45,0 6,0 92,0 92,0 92,0
22 7,1 300,0 90,0 45,0 6,0 93,5 89,4 91,5
23 5,7 100,0 90,0 45,0 6,0 90,3 92,2 91,2
24 5,7 500,0 90,0 45,0 6,0 90,7 97,0 93,9
25 5,7 300,0 30,0 45,0 6,0 95,5 96,5 96,0
26 5,7 300,0 150,0 90,0 6,0 96,5 95,3 95,9
27 5,7 300,0 90,0 90,0 6,0 91,6 95,2 93,4
28 5,7 300,0 90,0 90,0 6,0 98,0 98,0 98,0
29 5,7 300,0 90,0 90,0 2,0 97,6 97,7 97,7
30 5,7 300,0 90,0 90,0 10,0 95,5 96,4 95,9
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Tabela 3A - Resultados originais para a clarificacdo do caldo de cana tratado

com o polimero quitosana do planejamento de experimento

utilizando o fatorial fracionado 29 * (testes 1 a 16) e ponto central

(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a

30) com as variaveis codificadas. Os valores representam duas

repeticbes e a média para a medida de cor, em absorbancia a

512nm
Testes pH CP TS VRL TRL Repl Rep2 Média
1 -1 -1 -1 -1 1 0,113 0,076 0,095
2 1 -1 -1 -1 -1 0,083 0,067 0,075
3 -1 1 -1 -1 -1 0,101 0,085 0,093
4 1 1 -1 -1 1 0,100 0,090 0,095
5 -1 -1 1 -1 -1 0,130 0,142 0,136
6 1 -1 1 -1 1 0,107 0,086 0,097
7 -1 1 1 -1 1 0,102 0,077 0,090
8 1 1 1 -1 -1 0,058 0,059 0,059
9 -1 -1 -1 1 -1 0,092 0,115 0,104
10 1 -1 -1 1 1 0,067 0,108 0,088
11 -1 1 -1 1 1 0,064 0,095 0,080
12 1 1 -1 1 -1 0,089 0,094 0,092
13 -1 -1 1 1 1 0,075 0,140 0,108
14 1 -1 1 1 -1 0,120 0,063 0,092
15 -1 1 1 1 -1 0,102 0,079 0,091
16 1 1 1 1 1 0,065 0,092 0,079
17 0 0 0 0 0 0,069 0,082 0,076
18 0 0 0 0 0 0,068 0,067 0,068
19 0 0 0 0 0 0,044 0,088 0,066
20 0 0 0 0 0 0,050 0,070 0,060
21 -2 0 0 0 0 0,118 0,090 0,104
22 2 0 0 0 0 0,065 0,179 0,122
23 0 -2 0 0 0 0,118 0,139 0,129
24 0 2 0 0 0 0,130 0,058 0,094
25 0 0 -2 0 0 0,081 0,072 0,077
26 0 0 2 0 0 0,056 0,104 0,080
27 0 0 0 -2 0 0,092 0,070 0,081
28 0 0 0 2 0 0,060 0,053 0,057
29 0 0 0 0 -2 0,084 0,050 0,067
30 0 0 0 0 2 0,079 0,068 0,074
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Tabela 4A - Resultados originais para a clarificacdo do caldo de cana tratado

com o polimero quitosana do planejamento de experimento

utilizando o fatorial fracionado 29" (testes 1 a 16) e ponto central

(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a

30) com as variaveis reais. Os valores representam duas

repeticbes e a média para a medida de cor, em absorbancia a

512nm
Testes pH CP(mg/L) TS(min) VRL(rpm) TRL(min) Repl Rep2 Média
1 5,0 200,0 60,0 30,0 8,0 0,113 0,076 0,095
2 6,4 200,0 60,0 30,0 4,0 0,083 0,067 0,075
3 5,0 400,0 60,0 30,0 4,0 0,101 0,085 0,093
4 6,4 400,0 60,0 30,0 8,0 0,100 0,090 0,095
5 5,0 200,0 120,0 30,0 4,0 0,130 0,142 0,136
6 6,4 200,0 120,0 30,0 8,0 0,107 0,086 0,097
7 5,0 400,0 120,0 30,0 8,0 0,102 0,077 0,090
8 6,4 400,0 120,0 30,0 4,0 0,058 0,059 0,059
9 5,0 200,0 60,0 60,0 4,0 0,092 0,115 0,104
10 6,4 200,0 60,0 60,0 8,0 0,067 0,108 0,088
11 5,0 400,0 60,0 60,0 8,0 0,064 0,095 0,080
12 6,4 400,0 60,0 60,0 4,0 0,089 0,094 0,092
13 5,0 200,0 120,0 60,0 8,0 0,075 0,140 0,108
14 6,4 200,0 120,0 60,0 4,0 0,120 0,063 0,092
15 5,0 400,0 120,0 60,0 4,0 0,102 0,079 0,091
16 6,4 400,0 120,0 60,0 8,0 0,065 0,092 0,079
17 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 0,069 0,082 0,076
18 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 0,068 0,067 0,068
19 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 0,044 0,088 0,066
20 5,7 300,0 90,0 45,0 6,0 0,050 0,070 0,060
21 4,3 300,0 90,0 45,0 6,0 0,118 0,090 0,104
22 7,1 300,0 90,0 45,0 6,0 0,065 0,179 0,122
23 5,7 100,0 90,0 45,0 6,0 0,118 0,139 0,129
24 5,7 500,0 90,0 45,0 6,0 0,130 0,058 0,094
25 5,7 300,0 30,0 45,0 6,0 0,081 0,072 0,077
26 5,7 300,0 150,0 90,0 6,0 0,056 0,104 0,080
27 5,7 300,0 90,0 90,0 6,0 0,092 0,070 0,081
28 5,7 300,0 90,0 90,0 6,0 0,060 0,053 0,057
29 5,7 300,0 90,0 90,0 2,0 0,084 0,050 0,067
30 5,7 300,0 90,0 90,0 10,0 0,079 0,068 0,074
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Tabela 5A - Resultados originais de duas repeticbes e a média dos valores
°Brix inicial do caldo bruto e °Brix final do caldo clarificado com

guitosana do planejamento de experimento utilizando o fatorial

fracionado 27' (testes 1 a 16) e ponto central (testes 17 a 20)

acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a 30)

°Brix inicial °Brix final
Testes Rep 1 Rep 2 Média Rep 1 Rep 2 Média
1 18,0 20,0 19,0 18,5 19,2 18,9
2 19,4 19,8 19,6 18,5 19,0 18,8
3 20,3 20,6 20,5 19,0 19,0 19,0
4 20,3 20,4 20,4 18,7 18,8 18,8
5 20,0 20,2 20,1 19,1 19,2 19,2
6 20,0 20,2 20,1 18,8 19,0 18,9
7 19,0 20,2 19,6 17,8 18,4 18,1
8 20,2 20,4 20,3 19,1 19,2 19,2
9 20,2 20,2 20,2 19,3 19,4 19,4
10 20,8 19,4 20,1 19,0 18,2 18,6
11 20,5 20,6 20,6 18,6 19,0 18,8
12 20,0 20,4 20,2 19,2 19,4 19,3
13 19,8 21,0 20,4 19,1 19,4 19,3
14 20,0 20,6 20,3 18,7 19,2 19,0
15 20,2 20,6 20,3 18,5 18,2 18,4
16 19,8 20,2 20,0 18,1 18,2 18,2
17 21,0 19,8 20,4 18,4 18,2 18,3
18 20,0 20,2 20,1 18,4 18,8 18,6
19 20,4 21,2 20,8 19,2 19,2 19,2
20 19,0 20,0 19,5 18,4 18,8 18,6
21 20,2 20,2 20,2 18,6 18,8 18,7
22 18,3 19,8 19,1 17,7 18,2 18,0
23 20,3 21,0 20,7 19,2 20,2 19,7
24 20,8 20,0 20,4 18,3 17,8 18,1
25 20,0 20,0 20,0 18,3 18,2 18,3
26 20,6 20,4 20,5 19,2 19,2 19,2
27 20,0 21,0 20,5 19,2 19,6 19,4
28 20,3 20,6 20,5 19,3 19,0 19,2
29 19,2 20,0 19,6 18,7 19,2 19,0
30 20,2 19,4 19,8 18,5 18,0 18,3
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Tabela 6A - Resultados originais de duas repeticbes e a média dos valores de
pH inicial do caldo bruto e o pH final do caldo clarificado com

quitosana do planejamento de experimento utilizando o fatorial

fracionado 27' (testes 1 a 16) e ponto central (testes 17 a 20)

acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a 30)

pH inicial pH final
Testes Rep 1 Rep 2 Média Rep 1 Rep 2 Média
1 5,57 5,40 5,49 511 5,06 5,09
2 5,60 5,54 5,57 6,39 6,38 6,39
3 5,67 5,63 5,65 5,03 5,04 5,04
4 5,70 5,78 5,74 6,49 6,29 6,39
5 5,66 5,54 5,60 5,13 5,01 5,02
6 5,65 5,54 5,60 6,36 6,36 6,36
7 5,62 5,54 5,58 5,00 5,03 5,02
8 5,50 5,50 5,50 6,34 6,44 6,39
9 5,51 5,63 5,57 5,05 5,08 5,07
10 5,73 5,81 5,77 6,35 6,43 6,39
11 5,74 5,70 5,72 5,06 5,08 5,07
12 5,85 5,63 5,74 6,30 6,27 6,29
13 5,50 5,55 5,53 5,10 5,09 5,10
14 5,82 5,60 571 6,28 6,30 6,29
15 5,83 5,57 5,75 5,00 5,06 5,03
16 55 5,65 5,58 6,27 6,15 6,21
17 5,63 5,64 5,64 5,79 5,87 5,83
18 5,62 5,56 5,59 5,77 5,75 5,76
19 5,60 5,70 5,65 5,75 5,72 5,74
20 5,70 5,69 5,70 571 5,74 5,73
21 5,45 5,62 5,54 4,34 4,40 4,37
22 5,80 5,61 5,71 6,93 6,91 6,92
23 571 5,51 5,61 5,55 5,82 5,69
24 5,54 5,61 5,58 571 5,73 572
25 571 5,64 5,68 5,75 577 5,76
26 5,60 5,69 5,65 5,67 5,81 5,74
27 5,45 5,58 5,52 5,62 5,75 5,69
28 5,68 5,65 5,67 5,67 5,74 571
29 5,56 5,57 5,57 5,66 5,78 5,72
30 5,64 5,58 5,61 5,74 5,76 5,75
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Tabela 7A - Resultados originais de duas repeticdes e a média da Pol aparente

inicial do caldo bruto e a Pol aparente final do caldo clarificado com

guitosana do planejamento de experimento utilizando o fatorial

fracionado 27*' (testes 1 a 16) e ponto central (testes 17 a 20)

acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a 30). Pol dada

em % de sacarose aparente em peso

Pol inicial Pol final
Testes Rep 1 Rep 2 Média Rep 1 Rep 2 Média
1 14,64 18,05 16,35 14,95 18,44 16,70
2 17,21 18,21 17,71 16,59 17,67 17,13
3 17,28 19,10 18,19 17,28 17,67 17,48
4 17,59 17,59 17,59 17,28 17,04 17,16
5 17,98 17,98 17,98 17,67 17,67 17,67
6 17,59 18,36 17,98 16,82 17,67 17,25
7 16,51 17,59 17,05 15,47 16,82 16,15
8 18,51 18,98 18,75 18,37 18,06 18,22
9 18,36 18,36 18,36 18,44 18,44 18,44
10 18,43 17,53 17,98 18,13 16,82 17,48
11 18,36 19,10 18,73 16,97 17,67 17,32
12 17,67 18,44 18,06 18,06 18,44 18,25
13 17,90 19,05 18,48 17,67 18,44 18,06
14 17,98 19,67 18,83 16,59 18,44 17,52
15 17,59 18,75 18,17 17,43 17,73 17,58
16 18,05 17,98 18,02 16,36 16,97 16,67
17 19,05 16,82 17,94 17,98 15,72 16,85
18 17,59 18,76 18,18 15,87 17,67 16,77
19 18,36 19,81 19,09 18,44 18,90 18,67
20 15,81 18,76 17,29 16,2 17,67 16,94
21 18,36 18,36 18,36 17,59 17,67 17,63
22 16,20 18,36 17,28 15,47 17,28 16,38
23 18,05 19,49 18,77 17,28 19,49 18,39
24 18,82 17,98 18,40 17,82 16,66 17,24
25 17,59 17,54 17,57 16,85 16,97 16,91
26 18,59 18,36 18,48 17,67 17,67 17,67
27 18,36 19,10 18,73 17,51 18,67 18,09
28 18,36 18,98 18,67 18,44 17,67 18,06
29 17,04 18,36 17,70 17,12 17,67 17,40
30 18,36 17,67 18,02 17,67 17,40 17,54




Tabela 8A - Resultados originais de duas repeticdes e a média da Pureza

aparente inicial do caldo bruto e a Pureza aparente final do caldo

clarificado com quitosana do planejamento de experimento

utilizando o fatorial fracionado 27* (testes 1 a 16) e ponto central

(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20

a 30). Pureza aparente dada em porcentagem

Pureza inicial Pureza final
Testes Rep 1 Rep 2 Média Rep 1 Rep 2 Média
1 81,33 90,25 85,79 83,99 96,04 90,02
2 88,71 91,97 90,34 92,17 93,00 92,59
3 85,12 92,72 88,92 90,95 93,00 91,98
4 86,65 86,23 86,44 93,41 90,64 92,03
5 89,90 89,01 89,46 93,00 92,03 92,52
6 87,95 90,89 89,42 90,92 93,00 91,96
7 86,89 87,08 86,99 89,94 91,41 90,68
8 91,63 93,04 92,34 96,68 94,06 95,37
9 90,89 90,89 90,89 96,04 95,05 95,55
10 88,61 89,85 89,23 91,57 92,42 92,00
11 89,56 92,72 91,14 93,24 93,00 93,12
12 88,35 90,39 89,37 95,05 95,05 95,05
13 90,40 90,71 90,56 93,99 95,05 94,52
14 89,90 95,49 92,70 91,15 96,04 93,60
15 87,08 91,91 89,50 92,71 97,42 95,07
16 91,16 89,01 90,09 90,89 93,24 92,07
17 90,71 84,95 87,83 96,67 86,37 91,52
18 87,95 92,87 90,41 88,17 93,99 91,08
19 90,00 93,44 91,72 96,04 98,44 97,24
20 83,21 93,80 88,51 90,00 93,99 92,00
21 90,89 90,89 90,89 95,60 93,99 94,80
22 88,52 92,73 90,63 89,94 94,95 92,45
23 88,92 92,81 90,87 94,95 96,49 95,72
24 90,48 89,90 90,19 94,79 93,60 94,20
25 87,95 87,70 87,83 92,08 93,24 92,66
26 90,24 90,00 90,12 92,03 92,03 92,03
27 91,80 90,95 91,38 93,14 95,26 94,20
28 90,44 92,14 91,29 94,08 93,00 93,54
29 88,75 91,80 90,28 94,07 92,03 93,05
30 90,89 91,08 90,99 93,00 96,67 94,84
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Tabela 9A - Resultados originais de duas repeticbes e a média dos AcUcares

redutores inicial do caldo bruto e os Acucares redutores do caldo

clarificado com quitosana do planejamento de experimento

utilizando o fatorial fracionado 27 * (testes 1 a 16) e ponto central

(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20 a

30). Acucares redutores (glicose em g/100 mL)

Acucares redutores inicial

Acucares redutores final

Testes Rep 1 Rep 2 Média Rep 1 Rep 2 Média
1 1,101 0,521 0,811 1,089 0,503 0,796
2 0,476 0,426 0,451 0,456 0,408 0,432
3 0,426 0,352 0,389 0,392 0,310 0,351
4 0,471 0,601 0,536 0,392 0,563 0,478
5 0,754 0,544 0,649 0,726 0,538 0,632
6 0,710 0,768 0,739 0,685 0,707 0,696
7 1,089 0,681 0,885 0,942 0,628 0,785
8 0,891 0,377 0,634 0,784 0,327 0,556
9 0,797 0,503 0,650 0,742 0,460 0,601
10 0,356 0,715 0,536 0,306 0,641 0,474
11 0,450 0,551 0,501 0,410 0,530 0,470
12 0,576 0,279 0,428 0,480 0,264 0,372
13 0,563 0,441 0,502 0,544 0,413 0,479
14 0,980 0,350 0,665 0,916 0,316 0,616
15 0,942 0,395 0,669 0,748 0,380 0,564
16 1,307 0,594 0,951 0,867 0,570 0,719
17 0,245 1,101 0,673 0,233 1,021 0,627
18 1,153 0,551 0,852 0,990 0,513 0,752
19 0,671 0,348 0,510 0,653 0,306 0,480
20 1,021 0,445 0,733 0,933 0,410 0,672
21 0,676 0,672 0,674 0,653 0,609 0,631
22 0,980 0,641 0,811 0,831 0,613 0,722
23 0,400 0,344 0,372 0,384 0,316 0,350
24 0,530 0,594 0,562 0,454 0,570 0,512
25 0,980 0,803 0,892 0,784 0,721 0,753
26 0,563 0,891 0,727 0,534 0,838 0,686
27 0,613 0,250 0,432 0,541 0,241 0,391
28 0,478 0,357 0,418 0,377 0,331 0,354
29 0,907 0,672 0,790 0,817 0,587 0,702
30 0,436 0,560 0,498 0,408 0,536 0,472
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Tabela 10A - Resultados originais de duas repeticdes e a média da medida de

turbidez inicial do caldo bruto e a turbidez final do caldo

clarificado com quitosana do planejamento de experimento

utilizando o fatorial fracionado 27 * (testes 1 a 16) e ponto central

(testes 17 a 20) acrescido do fatorial estrela rotacional (testes 20

a 30). Turbidez dada em NTU

Turbidez inicial

Turbidez final

Testes Rep 1 Rep 2 Média Rep 1 Rep 2 Média
1 727,0 1028,0 878,0 70,3 44,1 57,2
2 916,0 1000,0 958,0 49,6 37,8 43,7
3 954,0 1005,0 980,0 73,5 53,4 63,5
4 896,0 950,0 923,0 79,6 40,7 60,2
5 794,0 895,0 845,0 78,6 64,6 71,6
6 880,0 987,0 934,0 79,0 45,8 62,4
7 893,0 1000,0 947,0 68,9 51,3 60,1
8 1049,0 883,0 966,0 15,0 28,1 21,6
9 856,0 1000,0 928,0 82,6 78,0 80,3
10 1000,0 904,0 952,0 41,1 51,3 46,2
11 902,0 804,0 853,0 34,7 63,4 49,1
12 866,0 1010,0 938,0 39,4 84,9 62,2
13 1038,0 1021,0 1030,0 50,0 93,0 71,5
14 967,0 952,0 960,0 62,3 15,7 39,0
15 850,0 880,0 865,0 68,5 49,6 59,1
16 1004,0 952,0 978,0 46,2 65,5 55,9
17 833,0 915,0 874,0 17,6 37,9 27,8
18 818,0 925,0 872,0 14,6 18,9 16,8
19 987,0 938,0 963,0 15,4 44,9 30,2
20 1000,0 951,0 976,0 17,2 30,2 23,7
21 1003,0 1000,0 1002,0 80,6 79,6 80,1
22 862,0 820,0 841,0 55,9 87,0 71,5
23 833,0 834,0 834,0 81,0 65,1 73,1
24 865,0 916,0 891,0 80,4 27,3 53,9
25 879,0 1059,0 969,0 39,4 36,7 38,1
26 1024,0 842,0 933,0 35,9 39,2 37,6
27 1000,0 1045,0 1023,0 83,9 50,0 67,0
28 865,0 1023,0 944,0 17,2 20,7 19,0
29 783,0 997,0 890,0 18,7 22,9 20,8
30 852,0 832,0 842,0 38,6 29,9 34,3
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