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APRESENTACAO

Aobra“Engenharia, Ciéncia e Tecnologia” aborda uma série de livros de publicacao
da Atena Editora. O volume | apresenta, em seus 10 capitulos, conhecimentos
relacionados a Gestéo de Sistemas, Processos Produtivos e Qualidade em Servigos
relacionados a engenharia de produg¢ao nas areas de gestao da produg¢ao, processos
produtivos e, Gestado de Operacdes e Servicos.

As areas tematicas de Gestédo de Sistemas, Processos Produtivos e Qualidade
em Servicos, tratam de temas relevantes para a Gestdo da Produc&o. As analises
e aplicacbes de novos estudos proporciona que estudantes utilizem conhecimentos
tanto tedricos quanto tacitos na area académica ou no desempenho da fungcdo em
alguma empresa.

Para atender os requisitos do mercado as organiza¢des precisam gerir de uma
forma mais otimizada conhecimentos e estudos na area de processos produtivos,
sejam eles do mercado ou do proprio ambiente interno, tornando-a mais competitiva.

Aos autores dos capitulos, ficam registrados os agradecimentos do Organizador
e da Atena Editora, pela dedicagcao e empenho sem limites que tornaram realidade
esta obra, que retrata os recentes avancos cientificos do tema.

Por fim, espero que esta obra venha a corroborar no desenvolvimento de novos
conhecimentos de Gestao de Sistemas e Processos Produtivos, e auxilie os estudantes
e pesquisadores na imersao em novas reflexdes acerca dos topicos relevantes na
area de engenharia de producéo.

Boa leitura!

Luis Fernando Paulista Cotian.
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RESUMO - A cana-de-agucar é uma cultura
implantada no Brasil a partir do século XVI.
Desde entdo, ja se tornou um dos principais
produtos da economia brasileira. A producao
da cana-de-acucar se destina principalmente
a producao de acgucar, sendo o Brasil um dos
maiores produtores mundiais. Apds a colheita e
extracdo do caldo de cana, 0 mesmo apresenta
compostos denominado ndo-agucares que dao
cor ao caldo, sendo necessaria sua clarificacéo.
A clarificacédo é tradicionalmente realizada pelo
processo de sulfitacdo. Inconvenientemente,
esse processo produz residuos de enxofre, 0s
quais sao prejudiciais ao ser humano e ao meio
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COMO CLARIFICANTE

ambiente. Além disso, o teor de enxofre no caldo
é um fator determinante para a exportacao
do agucar. Assim sendo, o0 presente trabalho
buscou estudar um processo alternativo para a
clarificagao do caldo, o qual consistiu naremocéo
dos compostos colorificos utilizando bentonita.
Um Planejamento Composto Central (PCC),
juntamente com a metodologia da superficie de
resposta, foi empregado na determinacéo do
otimoglobaldo processo. Estudou-se ainfluencia
das variaveis independentes: tempo de contato
caldo-bentonita, pH da solugcéo e temperatura
do sistema, tendo como variavel de resposta
a cor. Os resultados obtidos mostraram que a
temperatura afeta negativamente o processo
de clarificacdo, o que pode estar associado
a exotermia do fendmeno de adsorcédo. O
aumento do tempo de contato resultou em
melhoria da clarificagcdo, provavelmente devido
a maior probabilidade de choques entre sitios
ativos e adsorvatos. O pH acido foi ideal para
a clarificacéo, possivelmente devido a maior
atracdo de compostos fenolicos.
PALAVRAS-CHAVE: Clarificagdo, Caldo de
cana-de-agucar, Bentonita.

ABSTRACT - The sugar cane culture was
implanted in Brazil since the 16th century.
Thenceforward, it has already become one of
the main products of the Brazilian economy.
The sugar cane production is mainly destined
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to sugar production and Brazil is one of the largest sugar producers worldwide. After
the sugar cane broth is extracted, a clarification process is necessary, once the
broth presents compounds called “non-sugars”, which give color to the broth. The
clarification is traditionally performed by the sulphitation process. Inconveniently, this
process produces residues of sulfur, which are harmful to the human being and to the
environment. Additionally, the sulfur content is a determining factor for sugar exportation.
Thus, the present paper aimed to study an alternative process for the clarification of the
broth, which consisted in the removal of color compounds using bentonite. A Central
Composite Design (CCD), together with the response surface methodology, was
used to determine the overall optimum for the process. The influence of the following
independent variables was studied: bentonite-broth contact time, solution pH and
system temperature. The solution color was adopted as the response variable. The
results showed that the temperature had a negative effect on the clarification process,
which may be associated to the fact that the adsorption phenomenon is exotherm. The
increase in contact time resulted in improvement of clarification, probably due to the
greater probability of shocks between active sites and adsorbates. The acidic pH was
ideal for clarification, possibly due to the greater attraction of phenolic compounds.
KEYWORDS: Clarification, Sugar cane broth, Bentonite.

11 INTRODUCAO

1.1 Producao e clarificacao do caldo de cana-de-acucar

A cana-de-acucar (Saccharum spp.) € uma planta de origem asiatica, conhecida
e domesticada por populacdes tribais a mais de sete mil anos (PADUA, 2013).
Configura-se como uma das plantagdes mais antigas no Brasil: em 1532 criou-se o
primeiro engenho no Brasil, em menos de vinte anos as plantacbes de cana-de-agucar
se espalharam pelo litoral brasileiro e, em 1550, o Brasil ja havia se tornado o maior
produtor mundial. A producéo de agucar a partir desta planta se tornou o produto mais
importante da economia ja nos séculos XVI e XVII, iniciando o chamado de “Ciclo do
Acucar”. Desde quando foi trazida ao Brasil, a cana-de-acgucar vem influenciando na
economia nacional, sendo o pais de maior producéo, seguido da india e China (FOOD
AND AGRICULTURE ORGANIZATION OF THE UNITED NATIONS, 2016).

O agucar é produzido seguindo as seguintes etapas: apés a colheita mecanizada
ou manual da cana-de-agucar, a mesma segue para a pesagem e coleta de amostras
para definir a qualidade da safra. A seguir, o caldo € extraido através do esmagamento
da cana, tradicionalmente feito em moendas. O caldo extraido é clarificado, visando a
eliminagcdo do maior numero de substancias interferentes ao processo, como amido,
fibras, ceras, proteinas, pigmentos e outros (HAMERSKI, 2009; SARTORI, 2014). A
clarificacdo do caldo é realizada para obter a menor coloragéo e turbidez possivel,
conservando a quantidade de sacarose para produc¢do do agucar. Em seguida, o caldo
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€ evaporado e concentrado, para a formacao dos cristais de acgucar, e entao seco para
poder ser armazenado e reduzir as perdas até o consumo (LIMA, 2012).

Dentre todas as etapas de processo, sem duvida, a etapa de clarificagcdo é uma
das mais importantes, uma vez que os compostos fendlicos, flavonoides e outros
interferentes extraidos com o caldo podem influenciar na cor final do produto (CLARKE;
LEGENDRE, 1999). Tradicionalmente a clarificagdo do caldo da cana é feito pelo
processo de sulfitacdo. Entretanto, essa técnica apresenta baixa eficiéncia, além de
produzir residuos de enxofre e varios sais derivados, prejudiciais ao ser humano e
ao meio ambiente. A presenca de residuos de enxofre é responsavel por restricoes
imprimidas ao agucar brasileiro no mercado externo. Sendo assim, faz-se necessario
buscar técnicas alternativas para a clarificacdo (BERNARDI, 2014).

Do montante de acucar exportado pela CORPERSUCAR, quase 100% foi na
forma de VHP (“Very High Pofl’) ou VVHP (“Very, Very High Pol’). Tais tipos de agucar
devem ser produzidos com determinadas exigéncias de qualidade, sem a utilizagdo
de didxido de enxofre (SO,), tradicionalmente utilizado no processo de fabricagao
de acucar no Brasil (MANTELATTO, 2005). A exigéncia na alteracéo da clarificacao
do caldo da cana, para producéo de aglcar branco, se da pela negacao dos paises
europeus e norte americanos em comprar o agucar proveniente da clarificagcdo por
sulfitacéo. Isso afeta consideravelmente a economia de exportacéo do produto. Nesse
contexto, novos processos estao sendo estudados na producéo de agucar, de modo
a minimizar a utilizacdo da técnica de clarificacdo por sulfitacédo. Estes processos
alternativos envolvem bicarbonatagdo (ARAUJO, 2007), carbonatacdo (HAMERSKI,
2009), filtracao (ARMOA, 2012) e uso de radiacéo (LIMA, 2012).

Pesquisas utilizando argilas, particularmente bentonita, para remog¢éo da cor e
turbidez do caldo de cana-de-acucar ainda se encontram em um estagio inicial de
desenvolvimento. O uso de argilas ja se mostrou aplicavel na clarificacédo de caldos de
diversos sucos na industria de vinhos e cervejas. Tal aplicagdo contribuiu para redugéao
da utilizagdo do didxido de enxofre (SO,), beneficiando a satde do ser humano e o meio
ambiente, além acarretar reducao de custos. O principal mecanismo de clarificacao
por argilas € a adsor¢ao superficial, a qual remove proteinas, ions de metais pesados,
pesticidas e compostos escuros (BLADE; BOULTON, 1988).

A bentonita € um mineral constituido essencialmente por argilominerais do grupo
das esmectitas e origina-se mais frequentemente das alteracées de cinzas vulcanicas.
As bentonitas caracterizam-se por apresentar: particulas muito finas; elevada carga
superficial; alta capacidade de troca catibnica; elevada area superficial e inchamento
guando em presenca de agua. Essas caracteristicas resultam em propriedades que
propiciam o seu uso industrial (SILVA; FERREIRA, 2008; VENARUZZO, 2002).

Assim, o presente estudo teve o objetivo principal de estudar o uso de argila
bentonita como agente clarificante do caldo de cana-de-agUcar. Foram realizados
testes com adicdo de bentonita ao caldo de cana in natura, alterando-se valores
de temperatura do sistema, pH da solugcdo e tempo de contato bentonita-caldo, em
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ensaios em batelada. Lancou-se m&o da metodologia da superficie de resposta para
analise dos resultados.

1.2 Clarificacao por aplicacao de bentonita

Bentonita designa um tipo de argila que tem seu nome derivado da localizacao
dos primeiros depdésitos comerciais em Fort Benton, EUA. S&o materiais provenientes
de atividade vulcanica e podem datar do periodo Cretdceo ou mesmo Jurassico.
E encontrada em todos os continentes, exceto na Antartida. Do ponto de vista de
mineralogia, essa argila é constituida pelo argilomineral montmorilonita, do grupo da
esmectita (LARANJEIRA, 2010).

As bentonitas tém um papel fundamental nos seguintes setores: fundicéo,
perfuracdo de pocos, construcdo civil, pelotizacdo de minérios, tintas, esmaltes e
vernizes. Sao largamente utilizadas para clarificacdo de produtos alimenticios como
suco de maca, laranja, cerveja, vinhos, e ja foram utilizadas para clarificacéo do caldo
de beterraba para producdo de acucar (BLADE; BOULTON, 1988; XIFANG et al.,
2007). A clarificacéo, por ser um fendmeno baseado na adsor¢cao, tem como principais
fatores que a influenciam: a temperatura do sistema, a concentracao da solugcao, o
pH e tempo de contato. Além disso, a quantidade de material adicionada também
influencia a quantidade adsorvida (XIFANG et al., 2007).

A utilizacdo das bentonitas justifica-se por abundancia e o pelo baixo custo
agregado ao potencial que elas representam como propriedades adsorventes,
principalmente quando modificadas. Tais qualidades resultam em um grande atrativo
cientifico e industrial (LARANJEIRA, 2010).

Laksameethanasan et al. (2012) avaliaram a adi¢cao de 3, 4 e 5% (massa/massa)
de bentonita na clarificacdo do caldo. Segundo esses autores, a adicdo de grandes
quantidades de bentonita pode aumentar o tom escuro do caldo, mas ndo aumenta
a turbidez do mesmo. De acordo com a literatura consultada, a bentonita adsorve
moléculas organicas como, por exemplo, proteinas. O trabalho em questao chama a
atencéo para o fato de que a quantidade de bentonita deve ser otimizada, de modo
a definir a quantidade 6tima para a clarificacdo. Uma vez que, deve-se garantir a
adequada de area superficial para a maior adsorcao possivel. Em seus resultados, os
autores indicam 3% (massa/massa) como a quantidade ideal para a adsorcéo.

2 | MATERIAIS E METODOS

2.3 Definicao das Variaveis

Neste trabalho foi feito o uso de bentonita natural (ndo modificada) para a
clarificagdo do caldo de cana. Um Planejamento Composto Central (PCC), juntamente
com a metodologia da superficie de resposta, foi empregado para reduzir o numero de
experimentos e determinar o étimo global para o processo. O planejamento possibilita
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o desenvolvimento de modelos estatisticos que correlacionam a variavel resposta
de processo com as variaveis independentes estudadas. Além disso, ele também
possibilita a definicdo das condigbes étimas das variaveis, ao ser utilizado juntamente
com a metodologia da superficie de resposta (RADE, 2014).

Como a adsor¢ao € o fendbmeno predominantemente esperado para a clarificacéo
do caldo de cana (CHAVES; TIT, 2011), procurou-se por variaveis classicamente
conhecidas como influentes sobre tal processo. O planejamento em trés niveis envolveu
relacionar a influéncia da temperatura, do pH e do tempo de contato. A variavel de
resposta foi a cor, contudo, turbidez e Brix foram analisados em cada experimento
com o intuito de avaliar se materiais indesejaveis estavam sendo adicionados ao caldo
e se houve perda de sacarose. O método para analise de cor foi o da International
Commission for Uniform Methods of Sugar Analysis (ICUMSA) o qual se baseia em
medidas de transmitancia e Brix, conforme descrito em Sartori e Aguiar (2015).

Segundo Blade e Boulton (1988), a adsor¢cdo em bentonita é maior em pH’s
acidos. Muito provavelmente isso € causado por alteracbes na taxa de proteinas
dissolvidas no caldo, as quais sensiveis as mudancas de pH. A qualidade de bentonita
tem um enorme impacto sobre a eficiéncia. Bentonita com baixa capacidade de inchago
€ menos adsorvente de proteina. Esta questao torna-se evidente quando os valores
do pH sao maiores do que 3,5. Quando o pH assume valores entre 3 e 4 a adsorcao
€ mais elevada. Por conseguinte, o valor de pH deve ser levado em consideracéo
usando bentonita.

Segundo Moreno (2004), o valor de pH em solugéo determina a carga superficial do
solido adsorvente e influencia na dissociagao ou protonacao do eletrolito, controlando,
assim, as interacdes eletrostaticas entre adsorvente-adsorvato e soluto-soluto. Assim,
definiu-se o estudo para as trés faixas de pH — acido, neutro e basico — para ter um
estudo completo da interagdo da bentonita como adsorvente.

Adsorventes sdo cobertos por um grande numero de sitios e o recobrimento
da superficie depende da cinética da adesao do adsorvente (KUMAR et al., 2003).
Portanto, estudou-se o tempo de contato para definir a quantidade de adsorvato que
a bentonita adsorve a uma faixa de tempo, e sendo possivel definir um tempo 6timo
para adsorcéo total.

Em geral, com o0 aumento da temperatura a quantidade de substancia adsorvida
tem um decréscimo, sendo que, 0s processos de adsorcdo sdo, em sua maioria,
exotérmicos (HILL, 1946). Assim, a importancia da temperatura no estudo se da por
ser um fator determinante na adsorcao das impuresas indesejaveis.

2.4 Determinacao e Realizacao dos Experimentos

O primeiro passo para organizagcado dos experimentos consistiu em realizar a
calibracao dos aparelhos que foram utilizados. Foi necessaria a calibragcao do pHmetro
(mPA210, MS TECNOPON?®), a qual foi realizada com os padrées: branco, pH = 4, pH
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=7 e pH = 10. O termopar utilizado foi 0 de mercurio, dispensando a calibracéo.

Quanto aos experimentos que foram realizados no PCC, a influéncia do pH foi
analisada por meio de solu¢des &cidas, neutras e basicas de caldo. Assim, o pH das
solucdes foi ajustado adicionando-se solugdes diluidas de HCl e NaOH. Os niveis para
avaliacdo de pH foram 5, 7 e 9. Quanto ao tempo de contato, avaliou-se os tempos
de: 15, 30 e 45 minutos. Em relacdo a temperatura, os niveis avaliados foram: 298 e
318 e 338 K. Estas faixas foram escolhidas com base no trabalho de Hank (2014) que
utilizaram bentonitas para remoc¢ao de fenol em solu¢des aquosas.

A velocidade de rotacdo do misturador selecionada foi de 160 RPM, parametro
otimizado para clarificacdo de vinhos (XIFANG et al., 2007). A bentonita (Bentonita
enogel estandar) utilizada neste trabalho foi fornecida por INDUPROPIL®.

A adi¢do de bentonita se deu através de uma suspensdo. Foi utilizada a técnica
indicada por Blade e Boulton (1988) para clarificacdo de vinhos. Esta consistiu
em adicionar-se 2,5 g de bentonita (pesada em uma balanga digital (BG-1000,
GEHAKA®), previamente seca a 105°C por 4h, em 50 mL de agua destilada na faixa
de temperatura de 60-80°C. Preparada esta solu¢cdo, a mesma descansou por um
periodo de 12h. A mistura entao foi transferida para um balédo volumétrico de 100 mL e
o volume foi completado com agua destilada na faixa temperatura supracitada. Logo, a
concentracéao final da suspensao foi de 25 g/L. A quantidade desta suspenséo que foi
adicionada ao volume de caldo a ser clarificado correspondeu a 3% (massa/massa),
como indicado por Laksameethanasan et al. (2012).

Os experimentos foram realizados fracionando-se o caldo de cana em pequenas
amostras de 100 mL, medidas em proveta, e transferidos para béqueres de 250 mL.
Considerando-se um PCC com trés variaveis medidas e considerando-se 4 réplicas
no ponto central, totalizando 18 experimentos. A Tabela 1 apresenta a lista dos
experimentos que foram realizados em termos das variaveis codificadas. O parametro
(o) de ortogonalidade foi de 1,414.

Variaveis Faixas 'experimentais ' Codificagdes
Temperatura [K] (X1) 289,7 a 346,28 Xy = - Lomperatua - 318
PH[-1(X2) 42298 Xp =BT
Tempo de contato (min) (Xs) 8,8a51,2 X = Lemeo 30

15

Tabela 1. Variaveis independentes e suas faixas experimentais.
Fonte: Autoria propria, 2018.

Para o planejamento experimental, as variaveis independentes devem ser
adimensionalizadas; para isso, cada fator passa a ser representado por —q, -1, 0, +1
e +a. As adimensionaliza¢des para cada variavel se deram conforme as equacdes de
codificagdo apresentadas na Tabela 2.
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Variaveis nao codificadas Variaveis codificadas

Experimento Temperatura oH [] Tempo[ ﬂ?n?ontato X. X, X,
Kl

1 298,0 5,0 15,0 -1 -1 -1
2 338,0 5,0 15,0 1 1 1
3 298,0 9,0 15,0 . 1 ’
4 338,0 9,0 15,0 1 1 .’
5 298,0 5,0 45,0 - - 1
6 338,0 5,0 45,0 1 A 1
7 298,0 9,0 45,0 1 1 1
8 338,0 9,0 45,0 1 1 1
9 289,7 7,0 30,0 -1,414 0 0
10 346,3 7,0 30,0 1,414 0 0
11 318,0 4,2 30,0 0 -1,414 0
12 318,0 9,8 30,0 0 1,414 0
13 318,0 7,0 8,8 0 0 -1,414
14 318,0 7,0 51,2 0 0 1,414
15 318,0 7,0 30,0 0 0 0
16 318,0 7,0 30,0 0 0 0
17 318,0 7,0 30,0 0 0 0
18 318,0 7,0 30,0 0 0 0

Tabela 2. Matriz do Planejamento Composto Central (PCC) ortogonal.

Fonte: Autoria propria, 2018.

Por meio do software Statistica 7 quantificou-se a influéncia de cada variavel
independente (pH, tempo de contato e temperatura) na variavel resposta (cor), bem
como suas interacbes e de seus termos quadraticos. Para isto foi realizada uma
regressao multipla, utilizando o software em questdo, obtendo-se uma equacéo
empirica que representa a variagdo da cor em funcdo das variaveis independente
estudadas. A partir do modelo empirico obtido com a regresséo multipla, a superficie
de resposta foi construida para identificacdo da regiao de maiores eficiéncias de
clarificacao.

2.5 Coleta de Dados

Os experimentos foram realizados um periodo de 24 h para reduzir a incerteza
e a variacao dos parametros. No caldo clarificado foram realizadas as analises de:
absorbancia, turbidez, Brix e cor ICUMSA.

A leitura da absorbéncia foi feita ap0s a realizac&o do experimento para definir a
absorcao da bentonita no caldo de cana. As andlises de absorbancia foram realizadas
em espectrofotdmetro (10uv, Genesys®). Foi feito o estudo com o caldo diluido 100
vezes para determinacdo do comprimento de onda, definindo-se 400 ym. Assim, foi
feito a leitura do branco, seguido das amostras.

A determinac&o da turbidez, apés clarificacéo, foi necessaria para determinar
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se existe presenca de material suspenso. Para andlise de turbidez, foram corrigidos
os pH’s de todos os experimentos para a mesma faixa (5,5-6,0) de modo a minimizar
interferéncias. Calibrou-se o turbidimetro (RS232, Instrutherm®) com os padrdes: 0,1,
0,8, 8, 80 e 1000NTU, permitindo analises entre as faixas de 0 a 1000NTU. Assim,
foram feitas as leituras dos padrées 8NTU e 1000NTU, para confirmar a eficiéncia da
calibracdo, seguido da leitura do branco e das amostras.

A leitura do Brix, ap0s a clarificacéo, foi necessaria para determinar se a bentonita
néo reduziu a concentracéo de agucar, inviabilizado o método estudado. Foi realizada
a leitura do Brix em refratdmetro portatil (N1002, ATC®), adicionando duas gotas
da amostra no prisma seco e limpo. Apds o fechamento do prisma e a espera da
estabilizacdo da temperatura, a leitura do Brix foi realizada.

Adeterminacgéo do indice da cor dos experimentos foi realizada segundo o método
da ICUMSA (ICUMSA, 1994) ajustada para amostras liquidas. Foram corrigidos os
pH’s de todos os experimentos para a mesma faixa (5,5-6,0) e o Brix foi corrigido para
2, fazendo diluicdes das amostras com agua destilada. Em seguida, foi realizada a
leitura da transmitancia em espectrofotdmetro no comprimento de onda de 420um. A
cor foi calculada pelo equacionamento:

1000 - logT
bc (1)
em que, T é a transmiténcia da amostra lida; b é o comprimento de cela de

Cor ICUMSA(420pm) =

absorcédo, em cm; e ¢ € a concentracdo da amostra diluida, em g/mL, calculada em
funcao da concentragéo (Brix) e densidade, conforme a equacéao:

a Brix = Densidade

¢ 100 2)

A transmitancia é uma funcao da absorbancia:

T=10"" (3
Nos célculos realizados neste trabalho, a densidade do caldo foi considerada
constante e igual a 1,041 g/mL, o comprimento da cela de absorcao foi de 0,5 cm, o
Brix do caldo padronizado foi de 5,5°.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

Primeiramente, realizou-se um PCC para que fosse possivel quantificar os efeitos
das variaveis independentes estudadas na remocéo da cor do caldo de cana. Para
investigar o efeito de cada uma das variaveis (temperatura, pH e tempo de contato),
assim como suas interacées na remocao de cor e definir as condicbes 6timas de
clarificacdo, as variaveis independentes foram adimensionalizadas.

A Tabela 3 apresenta os resultados obtidos nas diversas condicboes
experimentais adotadas no PCC. Os niveis de cada variavel estudada na sua forma
original e adimensionalizada também sao apresentados nesta tabela. A cor ICUMSA
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adimensionalizada (adim.) representa a cor ICUMSA dividida pelo maior valor da tabela
(7527,73) e o item “clarificacdo” representa 1 — a cor ICUMSA adimensionalizada. Esta
nova variavel foi definida, uma vez que se pretende maximizar a resposta.

Analisando os resultados apresentados na Tabela 3, observa-se que houve uma
grande variacao na cor ICUMSA nas diferentes condi¢des experimentais apresentadas.
A cor variou entre 576,37 e 7527,73. Vale ressaltar que a cor ICUMSA do caldo in
natura (diluido em agua com propor¢cao de solugdo adsorvente) estava em 15033.
Esta grande diferenga mostra a grande sensibilidade da cor ICUMSA as condigbes
de clarificacédo aplicadas. Vale ressaltar que os experimentos realizados adequaram o
caldo a cor ICUMSA desejada, uma vez que a sulfitagdo prové um caldo com ICUMSA
média de 9729 (ARAUJO, 2007).

Variaveis nio-

codificadas Respostas
Exp TemFEer]atUl’a pH Ti[)nnﬁgtge Absoﬁéncia Cor ICUMSA ICL?I?/IrSA Clarificacédo
[-] [min] [cm?/g] adim. [-] [-]
1 298,0 5,0 15,0 0,164 2864,38 0,38 0,619
2 338,0 5,0 15,0 0,262 4576,02 0,61 0,392
3 298,0 9,0 15,0 0,376 6567,11 0,87 0,128
4 338,0 9,0 15,0 0,429 7492,80 1,00 0,005
5 298,0 5,0 45,0 0,033 576,37 0,08 0,923
6 338,0 5,0 45,0 0,139 2427,74 0,32 0,677
7 298,0 9,0 45,0 0,278 4855,47 0,65 0,355
8 338,0 9,0 45,0 0,381 6654,44 0,88 0,116
9 289,7 7,0 30,0 0,179 3126,36 0,42 0,585
10 346,3 7,0 30,0 0,355 6200,33 0,82 0,176
11 318,0 4,2 30,0 0,060 1047,94 0,14 0,861
12 318,0 9,8 30,0 0,431 7527,73 1,00 0,000
13 318,0 7,0 8,8 0,344 6008,21 0,80 0,202
14 318,0 7,0 51,2 0,132 2305,48 0,31 0,694
15 318,0 7,0 30,0 0,222 3877,39 0,52 0,485
16 318,0 7,0 30,0 0,212 3702,73 0,49 0,508
17 318,0 7,0 30,0 0,225 3929,79 0,52 0,478
18 318,0 7,0 30,0 0,229 3999,65 0,53 0,469

Tabela 3. Resultados obtidos no Planejamento Composto Central (PCC) para o=1,414

Fonte: Autoria prépria, 2018.

Avariacdo ampla dos parametros experimentais possibilitou encontrar resultados
importantes. Por exemplo, para a temperatura, comparando os pares experimentais
(1e?2),(B3e4),(5e6),(7e8)e (9e 10), nota-se que mantendo-se o pH e o tempo
de contato constantes, o aumento da temperatura desfavorece a remocao da cor.
Tal constatacédo corrobora com o fato de que processos de adsorcéo fisica sao
exotérmicos, ou seja, sdo desfavorecidos pelo aumento da temperatura (ARAUJO et
al., 2005; ARAUJO, 2000).
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Para o pH, comparando-se os pares de experimentos (1 e 3), (2e 4),(5e7), (6
e 8) e (11 e 12), nota-se que o aumento do pH diminui a remoc¢ao de cor. A clarificacéo
em pH’s baixos mostra-se como um processo favoravel, uma vez que a glicose,
frutose e sacarose degradam-se em condicbes de alcalinas, gerando compostos
coloridos (FARINE et al, 2000). Além disso, proteinas e compostos fendlicos
sao mais bem adsorvidos em pH acido (BANAT et al., 2000; BLADE; BOULTON,
1988; LAKSAMEETHANASAN et al. 2012). Segundo Lima (2012), quanto maior a
concentracao de fendlicos, maior sera a cor ICUMSA.

Comparando os pares de experimentos (1 € 5), (2e 6), (3e 7), (4e 8), (18 e
14), o aumento do tempo de contato diminuiu a cor do caldo. Um processo de sor¢ao
interfacial entre os compostos colorificos e o sorvete demanda uma cinética de sorcéo.
Assim, 0 aumento do tempo de contato provavelmente possibilitou maior probabilidade
de encontro entre sorvente e sorvatos na solucdo, suprindo a demanda cinética do
processo.

De acordo com o PCC executado, a melhor condicéo para a clarificacdo esta
proxima dos seguintes valores: temperatura de 298 K, pH igual a 5 e tempo de contato
de 45 minutos. Para andlise dos resultados, bem como a otimizacéo das condi¢des da
clarificacdo, faz-se necessario quantificar a influéncia de cada variavel independente
na variavel resposta, bem com a influéncia de suas interagcbes e de seus termos
quadraticos. A regressdo multipla no software Statistica 7 gerou a seguinte equacéo
empirica:

Clarificacao = 0,4577 — 0,1177X; — 0,2689X, + 0,1353X; — 0,04718X7 @)

Esta equacédo permite correlacionar a remogcdo de cor com as variaveis
independentes estudadas. A equacdo empirica apresentou um coeficiente de
determinacéo (R?) igual a 0,96, indicando que 96% da variabilidade dos dados obtidos
foram explicados. A Figura 1 (a) apresenta a boa exatiddo da equacéao obtida. J4 a
Figura 1 (b) mostra que os residuos foram aleatérios e independentemente distribuidos.
Assim, conclui-se que a equacao é estatisticamente adequada.
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Valores Observados

(a)

1,0

0,8

0,6 1

0,4 -

0,2 1

-02 00 02 04 06 08

Valores Preditos

1,0

0,12

0,08 -

0,04

0,00

Residuos

-0,04

-0,08

-0,12

-02 00 02 04 06 08

(b)

Valores Preditos

1,0

Figura 1. Resultados experimentais e preditos (a); distribuicdo dos residuos da regressao (b).

Fonte: Autoria propria, 2018.

A Tabela 3 apresenta demais detalhes sobre a regressdo, confirmando-se

a adequabilidade do modelo, uma vez que os desvios padrdo dos parametros sao

menores que a ordem de grandeza dos parametros. Os valores dos coeficientes

obtidos para cada variavel indicam as tendéncias dos experimentos realizados. Para

as variaveis temperatura (X,) e pH (X,) foram obtidos coeficiente negativos, mostrando

que elas afetam negativamente a remocéao da cor (quanto maiores, menos efetiva é a

clarificagéo). Para a variavel tempo de contato (X,), o coeficiente € positivo, indicando

gue quanto maior o tempo de contato, melhor é a clarificagéo. Através destes valores

€ possivel afirmar ainda que o pH é a variavel que mais afeta a resposta, uma vez que

0 mo6dulo do coeficiente obtido (0,2689) é maior que os demais.

Parametro Parametro Desvioﬂpadréo do Significancia (IC de
parametro 95%)
Independente 0,4577 0,018556 0,000000
X, -0,1177 0,016070 0,000000
X, -0,2689 0,016070 0,000000
X, 0,1353 0,016070 0,000001
X2 -0,0472 0,019685 0,032252

Tabela 3. Andlise estatistica da regressédo multipla.

Fonte: Autoria propria, 2018.

A equacao empirica obtida permite a localizacdo de diferentes regiées de 6tima

clarificacdo. Por exemplo, a Figura 2 (a) mostra a superficie de resposta para a variagao

da clarificagao em fungéo da temperatura (X,) e do pH (X,), para o tempo de contato

(X;) no nivel central (30 minutos). Na Figura 2, as superficies foram cortadas de forma
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a apresentar valores de clarificacdo entre 0 e 1, que corresponde a faixa com sentido
fisico nos moldes dos experimentos realizados. Na Figura 2 (a) é possivel perceber
que, para o tempo de contato de 30 minutos, ha uma regiéo acessivel a pH’s baixos que
imprime a clarificacdo maxima igual a 1. A Figura 2(b) mostra a superficie de resposta
com X, igual a -2 (pH = 5), a qual mostra que € possivel combinar os parametros
temperatura e tempo de contato de forma a encontrar a clarificacdo maxima. Optando-
se pela temperatura ambiente (a qual ndo dispenderia em um possivel processo
industrial de aquecimento ou resfriamento do caldo), de acordo com a modelagem
realizada nota-se que existe um otimo nas seguintes variaveis codificadas: X, = 0, X,
= -2, X, = 0; 0 que corresponde a 298 K, 30 minutos de tempo de contato e pH = 3.

ogdeayued

agheneNd

Figura 2. Superficie de resposta para a variavel clarificagdo em fungédo da (a) temperatura (X,) e
do pH (X,) com X,=0 e (b) temperatura (X,) e do tempo de contato (X,) para X2=-2.0

Fonte: Autoria propria, 2018.

A Tabela 4 mostra os resultados de turbidez e Brix apos a filtragcdo do caldo
clarificado. A amostra de caldo diluido corresponde ao caldo in natura mais o volume
de agua pura que seria adicionado pela solucéo clarificante (volume de caldo mais
100 mL de agua). Nesta tabela também sdo apresentados os resultados de reducao
da turbidez e diminui¢c&o do Brix.

Experimento Tl[’;ﬁ.'glez Brix [%] :Jerg;lg:zo[f/ls D'mé?il;"f;? do
Branco 0,0 0,0 - -

Caldo diluido 633,0 12,5 -

1 385,0 12,0 39 4

2 14,9 12,0 98 4

3 208,0 10,0 67 20

4 132,0 12,0 79 4

5 143,0 12,5 77 0

6 67,6 12,0 89 4

7 252,0 10,5 60 16

8 10,4 11,5 98 8

9 14,1 11,0 98 12
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10 89,2 12,5 86 0

11 4,8 12,0 99 4
12 13,9 10,0 98 20
13 18,1 10,0 97 20
14 4,92 11,0 99 12
15 70,6 7,0 89 44
16 552,0 12,0 13 4
17 769,0 12,0 -21 4
18 404,0 12,0 36 4

Tabela 4. Resultados de turbidez e Brix para os experimentos realizados.
Fonte: Autoria propria, 2018.

Pela Tabela 4, pode ser notado que ha reducéo da turbidez ap6s os ensaios de
clarificagdo. Os resultados corroboraram com o encontrado por Laksameethanasan et
al. (2012) que também nao visualizou diferencas significativas na reducao da turbidez.
Para o experimento 17, a turbidez foi aumentada, o que pode ser explicado por um
erro experimental: durante os experimentos de turbidez notou-se um corpo de fundo
no frasco, indicando a passagem de solidos adsorvente pelo filtro. Nao foi possivel
repetir o experimento devido a restricbes de material. Essa tabela ainda mostra que a
redug¢ado do Brix chegou a 44% no experimento 15. Contudo, perto da regido de 6timo
(ponto 5), nao foi detectada reducéo de Brix do caldo clarificado.

41 CONCLUSAO

Este trabalho teve por objetivo avaliar a capacidade de uma argila bentonita em
clarificar caldo de cana in natura através de ensaios em batelada realizados em escala
laboratorial. Constatou-se que a bentonita foi eficiente na adsorcéao de impurezas do
caldo de cana-de-acucar. Utilizando o PCC encontrou-se uma regiao de alta clarificagdo
em pH’s acidos e temperatura préxima a ambiente. Os resultados experimentais
mostraram que foi possivel reduzir a cor do caldo de cana sem reduzir seu Brix. Como
continuidade do trabalho, recomenda-se realizar um estudo para avaliar a viabilidade
econdmica do processo, 0 que poderia encorar novos estudos experimentais.
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