Artigo técnico

a Egresso do IPT — Mestrado
Profissional em Processos
Industriais

b Engenheiro Quimico

c Laboratorio de Processos
Quimicos e Tecnologia de
Particulas, Instituto de Pesquisas
Tecnoldgicas do Estado de Sao
Paulo S.A., Sao Paulo-SP, Brasil.

E-mail: derenzo@ipt.br

Palavras-chave:

aclcar; cristalizagao por
resfriamento; cor ICUMSA;
cristalizacao.

Keywords:
sugar; cooling crystallization;
ICUMSA color; crystallization.

1pt

Avaliacao de viabllidade tecnica do
reaproveltamento do mel residual
do agucar granulado via cristalizagao
por resfriamentol

Technical feasibility assessment of the reuse of granulated
sugar molasses by cooling crystallization

Douglas Dias Barbosa®*®, Silas Derenzo™

Resumo

O Brasil ¢ um dos maiores produtores de acucar do mundo, sendo que 0s
tipos comercializados no mercado interno tém maior margem de lucro,
apesar das limitacdes do reaproveitamento industrial devido aos elevados
padroes de qualidade. O agucar refinado granulado € produzido por crista-
lizacdo por evaporacao a vacuo, sendo que a solucao saturada residual ob-
tida durante a centrifugacdo do acucar, industrialmente chamada de mel,
é reutilizada em até seis processamentos. Ao final do sexto processamento
o mel residual, embora de alta qualidade, € utilizado na producdo de outros
acucares, pois a sua reutilizacdo geraria um produto fora da especificacdo
necessaria para o fornecimento para a industria farmacéutica. Este traba-
lho analisa a viabilidade técnica de um ciclo adicional de reaproveitamento
do mel do agucar granulado, utilizando cristalizagao por resfriamento com
base em testes em escala de bancada, em quatro velocidades de resfria-
mento, buscando aumento do rendimento do processo. O acucar obtido
nos ensaios atendeu, na maioria dos casos, as especificacdes do acucar
granulado, ndo atingindo o parametro nos itens granulometria e, em al-
guns casos, a cor ICUMSA, o que pode ser atribuido as dificuldades ope-
racionais encontradas no estudo em escala de laboratorio. A granulome-
tria € a cor sdo parametros controlaveis industrialmente e podem ter sua
correcdo com um processo de centrifugacao eficiente, o que indica que a
cristalizacdo por resfriamento € viavel para a obtencao do acucar granula-
do. A implantacdo de um ciclo adicional de reaproveitamento do mel por
resfriamento ao final do processo representa um aumento de 10,2% na
recuperacdo de sacarose na producao de agucar granulado.
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Abstract

Brazil is one of the largest sugar producers in the world, and the sugars directed to domestic market
are more profitable, despite the limits in industrial reuse due to the high quality standards. The gra-
nulated sugar is usually produced by vacuum evaporation crystallization, and residual molasses is
reused in up to six processes. At the end of the sixth processing, despite its high quality, the residual
molassesobtained after sugar centrifugation, is used in the production of other sugars because its
reuse generates a product out of specification of sugar for the pharmaceutical industry. The present
paper analyzes the technical feasibility of an additional reuse cycle of granulated sugar molasses
by using cooling crystallization based on bench scale tests for granulated sugar production within
the same specification as above, in four cooling speeds, thus seeking an increase in yield of the pro-
cess. The sugar obtained in the tests met in most cases the specifications of granulated sugar. Only
the particle size and, in some cases, the ICUMSA color appearance, did not meet the specifications.
These facts can be attributed to the operational difficulties found in the bench scale study. Grain
size and color are industrially controllable parameters and can be corrected by the application of
an efficient centrifugation process, which indicates that cooling crystallization is feasible to obtain
granulated sugar. The implementation of an additional cooling reuse cycle at the end of the process
represents a 10.2% increase in sucrose recovery in granulated sugar production.

1 Introducao

O Brasil € o maior produtor mundial de cana-de-acgucar, sendo responsavel por 28% da producédo
de cana-de-acticar mundial (FAO, 2016). De acordo com a Unido da Industria da Cana-de-Acucar-
UNICA (2018), na safra 2016/2017, o Brasil produziu 38,73 milhdes de toneladas de acticar e 27,25
milhdes de metros cubicos de etanol (anidro e hidratado). Hoje, o aglcar é vendido para diversos
paises, sendo que o Brasil domina em torno de 40% do mercado internacional e a exportacdo supera
0 consumo do mercado interno.

Considerando o baixo valor agregado do acucar e a constante oscilacao de precos no mercado internacio-
nal, faz-se necessario que as usinas sejam cada vez mais eficientes energeticamente. Além disso, o mer-
cado interno brasileiro tem elevado seus parametros de qualidade. Neste cenario, a etapa de cristalizacao
torna-se de importancia chave, tanto para a eficiéncia energética quanto para a qualidade do acucar.

A cristalizacdo afeta diretamente a pureza (GIULIETTI et al, 2001; MYERSON et al, 2002), além de
influir diretamente nas propriedades de empedramento, retencdo demasiada de umidade e altas
perdas devido a formacao de pd (NYLVT et al, 2001).

Os principais tipos de agucares comercializados no Brasil sdo o cristal, o cristal VHP, acucar liquido,

refinado amorfo e granulado. Estes ultimos sdo utilizados tanto para consumo direto quanto para
aplicacoes industriais. Esses dois produtos sao os unicos do mercado que contam com a licenca
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especifica para 0 uso em industrias farmacéuticas. No caso do acucar granulado para aplicacao far-
macéutica, seu valor comercial pode ser até trés vezes o preco do acucar VHP.

Nesta industria o agucar granulado € aplicado na producao de xaropes, remédios soluveis e eferves-
centes e em diversas outras aplicacdes. De acordo com a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
- ANVISA (2012), a aplicacdo da sacarose na preparacdo de xaropes possibilita a correcdo de sabores
desagradaveis de formulacoes. A sacarose também € aplicada na fabricacdo de comprimidos como
substancia auxiliar, seja no revestimento de comprimidos ou como agente diluente. (VAN DER POEL;
SCHIWECK; SCHWARTZ, 1998).

Na producédo de acucar granulado, as especificacdes de qualidade do produto sdo bastante restriti-
vas, tornando o processo de producao destes acucares menos eficiente do que outras producdes do
mercado sucroalcooleiro.

Na instalacdo utilizada como referéncia neste trabalho, o mel proveniente da etapa de centrifugacao
do acucar granulado obtido por evaporacao a vacuo € reaproveitado por até seis recirculacoes em
novas cristalizacoes de acucar granulado, e, com base em analises dos parametros do agucar pro-
duzido, sua recirculacao é interrompida e o mel residual é destinado para outro processo industrial.

A aplicacao deste mel atualmente é sua dosagem durante o tratamento de caldo da producao de
acucar cristal, que se mostra uma opcao pouco rentavel, visto que o mel possui propriedades que
possibilitariam a obtencdo de um acucar de maior valor agregado, e retorna a producao de um
acucar de menor valor comercial € em uma etapa em que a concentracao de sacarose € baixa, pas-
sando por um longo processo de tratamento para retornar aos mesmos niveis de pureza. O reapro-
veitamento deste mel para a fabricacdo de etanol ndo se mostra viavel, pois se trata de um mel de
alta concentracdo de sacarose e baixa quantidade de nutrientes, o que exigiria etapas adicionais de
tratamento que inviabilizariam esta aplicacao.

Tais limitacdes impedem a reutilizacdo do mel proveniente da centrifugagcdo da massa do processo
de cristalizacdo por evapora¢ao a vacuo até o esgotamento maximo possivel, da sacarose, restando
deste processo um subproduto com caracteristicas ainda nobres, de alto teor de solidos dissolvidos
(brix), alta pureza e cor ICUMSA relativamente baixa.

Desta maneira, uma avaliacdo da literatura mostrou que a cristalizacao por resfriamento poderia ser
uma alternativa aplicavel a estas condicoes de processo: A cristalizacdo de agucar por resfriamento
pode gerar um agucar proximo das condicdes comerciais, mesmo partindo de solu¢des impuras, sem
passar por etapas de tratamento do refino do acticar (VACCARI; MANTOVANI, 1996).

O processo de cristalizacdo por resfriamento baseia-se na reducao da solubilidade da sacarose em
solucdes aquosas com a queda da temperatura. Nos casos em que o resfriamento ocorre em pressao
atmosférica, a quantidade total de sacarose presente no licor-mae € transferida aos cristais ao longo
do resfriamento. (VAN DER POEL: SCHIWECK; SCHWARTZ, 1998).
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Vaccari e Mantovani (1993) demonstram que a cristalizacdo por resfriamento, além de apresentar
grande vantagem no aspecto da qualidade dos acucares obtidos, pode ter vantagens em aspectos
relacionados ao meio ambiente e economia de energia. Diferentes configuragées do sistema de con-
centracdo e seguinte cristalizacdo por resfriamento também foram avaliados por Grabowski et. al
(2001), indicando caminhos para tornar o processo energeticamente viavel.

Bons resultados também foram observados por Mantellato (2005), que obteve através da cristalizacéo
por resfriamento de solucdes de diversas condicdes de processo, acucar cristal de qualidade no nivel de
considerar-se a cristalizacdo por resfriamento uma possivel solucdo técnica de refino de acucar.

Diante das condicoes do processo industrial avaliado neste estudo, em que o mel gerado esta sendo
subutilizado e a eficiéncia apontada em trabalhos anteriores quanto a cristalizacao por resfriamento,
o presente trabalho aborda um estudo em escala de laboratdrio da cristalizacao do mel de acucar
granulado por resfriamento para avaliacao da viabilidade técnica deste processo como caminho para
um aproveitamento mais eficiente deste subproduto ap0ds a sexta recirculacao, avaliando também as
caracteristicas do acucar obtido para a verificacao da possibilidade de sua comercializacao.

2 Procedimento metodologico

Para a conducao deste estudo, foram utilizadas amostras de mel proveniente do processo de producao
de acucar granulado tipo K. O mel gerado na etapa industrial de centrifugacdo nesta aplicacao foi reu-
tilizado por 6 vezes consecutivas antes de ser amostrado, condicdo em que as caracteristicas do agucar
obtido de sua concentracao e cristalizacdo ficam fora da especificacdo comercial de cor ICUMSA e
turbidez. Ndo houve qualquer tratamento dessas amostras, nem ajuste de concentracao, pois o estudo
tem como objetivo estudar a recuperacao do acucar do mel residual do processo anterior.

Estes méis, bem como os cristais obtidos nos ensaios de resfriamento foram caracterizados conforme re-
comendacbdes das diretrizes disponiveis em CTC (2011) apud. Raizen (2016) e ICUMSA (2011) apud. Raizen
(2016). A caracterizacdo do mel do agticar granulado realizada inicialmente contempla os pardmetros a
sequir, com suas respectivas unidades de medida: Pol (°Z), Cor (Ul), Acticares Redutores (%) e Brix (%0).

Os experimentos foram realizados utilizando-se de um sistema com agitacao e temperatura controla-
das. O banho termostatico com circulagdo do fabricante Tecnal, modelo TE-054 MAG, com capacidade
de operacdo em temperatura ambiente + 7 °C a 100 °C equipado com controlador de temperatura com
precisdo de +0,1 °C foi a fonte de agquecimento e resfriamento do sistema. O agitador Tecnal TE-139
utilizado pode operar com rotagdo de 200 a 2600 rpm, sendo utilizado neste caso uma hélice tipo naval
com 25 mm de diametro com 4 pas a uma rotacao padrao para os experimentos de 300 rpm.

A amostra de mel de acucar granulado teve sua massa aferida em balanca analitica em béquer de
2000 ml que foi inserido no banho termostatico preenchido com agua limpa.
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Os ensaios foram semeados pela adicdo de 1,0 g uma solucao alcodlica contendo 0,6 g de cristais de
acucar padronizados [ g de solugdo, com tamanho médio de 5 pm.

Ao final do ensaio, a separacao foi conduzida com a utilizacdo de um sistema de filtracdo a vacuo. Foi
montado um conjunto de filtracdo com um funil de Buchner de porcelana de 120 mm de diametro
acoplado a um kitassato de 2000 ml. A filtracdo foi realizada com a utilizacao de papel filtro quantitativo
da marca Nalgon, referéncia 3351, de filtracdo rapida, com porosidade de 7,5 pm. Utilizou-se este
conjunto acoplado a uma bomba de vacuo Tecnal TE-0581 com capacidade de operacdao em vacuo de
0 a £700 mmHg em relacdo a pressdo atmosférica, como indicado no sistema na Figura 1. O vacuo
utilizado durante a filtracdo foi de cerca de 600 mmHg. Apos a filtracdo foi realizada a lavagem dos
cristais com cerca de 300 ml de etanol anidro 99,5 INPM no proprio no funil de Buchner.

Figura 1 - Sistema de filtragdo a vacuo utilizado para separagdo dos cristais

Fonte: elaborado pelo autor

Uma amostra de mel coletada diretamente da instalacdo industrial apos o sexto ciclo de rea-
proveitamento, foi pesada na quantidade desejada, proxima de 1000 g para cada ensaio, e foi
aquecida no banho termostatico TE-054 até atingir a temperatura de 90 °C. Como a solugédo de
mel apresenta alto teor de sacarose pode ocorrer a cristalizacao parcial do agucar durante o trans-
porte ao laboratorio, gerando quantidade de solidos relevante. Assim foi necessario manter-se a
temperatura por tempo suficiente para garantir a dissolucdo dos cristais eventualmente formados
devido a queda de temperatura. Todos 0s ensaios tiveram a temperatura inicial bem acima da sa-
turacdo, ajustada para 90 °C e as amostras resfriadas até a temperatura final de 25 °C.
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Foram utilizadas trés amostras com concentracoes adotadas para o estudo de 75,5; 76,7 e 77,4 °Brix,
chamadas de amostras A, B e C, respectivamente, dentro da faixa normalmente encontrada nesta
corrente, entre 75 e 78 °Brix. Os tempos de batelada adotados consideraram as velocidades lineares
de resfriamento de 20, 15, 10 e 5 °C/h, até a temperatura final de cristalizacdo de 25 °C. Foram rea-
lizados 12 ensaios de cristalizagcdo por resfriamento.

Apos o inicio do resfriamento, acompanhou-se a temperatura da amostra de forma a identificar
0 ponto de adicao de sementes, sendo realizada a adicdo em condicdes que a supersaturacao da
solugao fosse de 1,1 a 1,2, equivalente a algo em torno de 10 °C abaixo da temperatura de saturacao.
As condicdes experimentais estdo descritas na Tabela 1.

Tabela 1 — Condi¢Bes experimentais dos ensaios de cristalizacdo por resfriamento do mel de aclcar granulado.

Brix \elLinearde | Tempo de | T. sat. T. T.firel Massa
: solugdo | resfriamento | batelada (°C) semeadura | resfiamento | de sol.
Ensaio [ Amostra | (%) (°Ch) (min) (°C) (] Inicial (g)
1 A 50

774 780,0 741 65,0 25,0 1000,8
2 A 774 10,0 390,0 741 65,0 250 1002,1
3 A 774 15,0 260,0 741 65,0 25,0 1001,5
4 A 774 20,0 1950 741 65,0 25,0 1003,2
5 B 755 50 780,0 65,6 57,0 25,0 1000,2
6 B 755 10,0 390,0 65,6 57,0 25,0 1008,4
7 B 755 15,0 260,0 65,6 57,0 250 1001,1
8 B 755 20,0 1950 65,6 57,0 25,0 1003,2
9 C 76,7 50 780,0 71,0 62,0 25,0 1002,1
10 C 76,7 10,0 3900 71,0 62,0 25,0 1004,0
n C 76,7 15,0 260,0 71,0 62,0 25,0 1002,8
12 C 76,7 20,0 1950 71,0 62,0 25,0 1000,6

Fonte: elaborado pelo autor

No processo industrial o acucar € classificado em peneiras de abertura de 2,46 mm e 0,83mm para
adequacao da granulometria a especificacao comercial. Para determinar a granulometria do agucar
cristalizado no presente trabalho e o granulado tipo K, foi utilizado um conjunto de peneiras de
abertura padrao ABNT/ASTM numeros: 18, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 60, 70 e fundo, apos uma separagao
prévia do material empedrado/aglomerado realizada em peneira ABNT/ASTM ne 16.
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3 Resultados e discussao

Para avaliar o grau de recuperacao de agucar por resfriamento caracterizaram-se amostras dos méis
residuais utilizados. Os produtos de cristalizacao foram caracterizados para verificar a sua qualidade.

3.1 Caracterizacdo do mel residual de agucar granulado
Foram retiradas em datas diferentes trés amostras de méis de acucar granulado de producao,
utilizados nos ensaios de cristalizacdo em diferentes condigdes. O resultado da caracterizacdo das

amostras retiradas da producéo esta apresentado na Tabela 2.

Tabela 2 — Caracterizacdo das amostras de mel do agucar granulado apos a sexta recirculagdo

- - p ’ Cor (Ul Acucares
rix (%) ol. (°2) Urg)zs() a1 (L) Redutores

Amostra -

| 227

77,40 76,85 99,29 0,68
2 75,50 75,50 99,58 258 0,44
3 76,50 75,76 99,77 270 0,51

Fonte: elaborado pelo autor
(*) A Pureza foi determinada pela determinada pela relacéo entre Pol e Brix.

3.2 Ensaios de cristalizacao por resfriamento

O rendimento dos ensaios de cristalizacdo foi calculado pela Equagédo 1, considerando a massa
inicial de sacarose existente no mel utilizado, € comparando com a massa de sacarose final
obtida nos cristais secos.

m.- Pol
= [ —2 3
[mm-Po/m } G

Onde:

n = rendimento em %

m_ = massa inicial de sacarose em solugdo em g
Pol = Polarizagdo do agucar em °Z

m, = massa inicial de mel em g

Pol = Polarizacao do mel em °Z
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Os resultados obtidos para cada ensaio estdo indicados na Tabela 3.

Tabela 3 — Massas obtidas nos ensaios de cristalizagdo e rendimento

Massa Pol do mel, Massa inicial Massa de cristais Pol do acticar, Rendimento,
: inicial de Pol_(°2) e sacarose @ | == © Pol, (2) no)
Ensaio | Amostra | mel,m_(g)
1 A 1000,8 76,8 7691 361,1 99,9 46,9
2 A 1002,1 76,8 770,1 346,7 99,8 449
3 A 1001,5 76,8 769,6 378,7 99,8 49,1
4 A 1003,2 76,8 7710 3619 99,8 46,9
5 B 1000,2 75,2 752,0 2712 999 36,0
6 B 1008,4 752 7581 3009 99,8 39,6
7 B 1001,1 752 752,6 2946 99,9 39,1
8 B 1003,2 75,2 754,2 296,0 999 39,2
9 C 1002,1 758 759,2 3281 99,8 43,2
10 C 1004,0 758 760,6 3373 99,8 443
11 C 1002,8 758 759,7 3484 99,7 45,7
12 C 1000,6 758 758,0 3310 99,8 43,6
Média: 432
Desvio padrdo:| 39

Fonte: elaborado pelo autor

Por se tratar de um processo controlado em bancada, as perdas por degradac¢do de sacarose ndo sao
consideradas significativas em funcdo de o processo ser por resfriamento controlado. O rendimento
obtido € proximo ao que se obtém industrialmente por evapora¢ao na producao do acucar granula-
do, da ordem de 40 %.

Comparando-se os rendimentos obtidos em funcéo do Brix e do Pol, verifica-se que os resultados
provenientes das amostras A e C sdo proximos, enquanto o rendimento das amostras B resultou em
um rendimento menor do que os demais em todas as condi¢des de ensaio. Teoricamente isso nao
deveria ser esperado, uma vez que, essa solucdo seria a mais pura. Esses ensaios foram semeados
em uma temperatura muito inferior aos demais, ou seja, a viscosidade do mel era maior, reduzindo
a mobilidade das espécies, o que pode ter interferido no processo de crescimento, e gerado uma
quantidade de cristais muito finos que podem ter passado pelo filtro, ou aderido a ele.

Revista IPT| Tecnologia e Inovagdo ~ v.5, n.17, ago., 2021 52



1pt

3.3 Caracterizacdo do acucar

O acucar obtido pelo processo de cristalizacao por resfriamento, apds processo de secagem em
temperatura ambiente, foi submetido as analises fisico-quimicas para comparacao com os parametros
de qualidade do acgucar granulado tipo K. Os resultados das analises e a comparacao com o padrao
estao na Tabela 4 e sdo discutidos a seguir.

Tabela 4 — Caracterizacao do agucar obtido por resfriamento do mel de aglcar granulado

T N R A I N N

Polarizacdo (Z°) >99.8 999 | 998 1998 | 998 1 999 | 998 | 999 | 999 | 998 | 99,8 | 99,7 | 99,8
Umidade H,0 <0,04 0,03 | 0,04 | 0,02 | 0,03 | 0,04 | 0,03 | 0,04 | 0,04 | 0,02 | 0,02 | 0,04 |9992
(%p/p)

Cinzas ondutimé-| <0,02 0,01 | 0,01 | 001 | 0,01 | 001 | 0,01 | 0,01 | 001 | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,01
tricas (%p/p)

Sulfito Residual <2 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
S0, (mg/kg)

Turbidez (NTU) <2 1.2 1,0 1,1 1.2 1,6 15 15 15 1.8 1,6 1.6 1,7
Cor ICUMSA 420 | <20 22 25 14 16 15 19 18 12 18 23 31 19
nm (Ul)

Residuo Insoluvel | <3 2 2 2 2 3 3 3 3 3 3 3 3
R.I. (Nivel)

Acucar Redutor | <0,03 0,01 | 001 | 0,02 | 0,01 | 002 | 0,03 | 002 | 0,02 | 001 | 0,02 | 0,03 | 0,01
(%p/p)

Pontos pretos <10 5 6 2 3 7 6 6 3 8 6 5 5
(pontos/kg)

Particulas <1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
Magnetizaveis

(mg/ka)

Granulometria 0,35 042 | 046 | 045 | 042 | 051 | 047 | 051 | 045 | 0,50 | 0,50 | 0,48 | 0,45
TM. (mm)

CV % <40 48,52 | 47,11 | 46,31 | 48,52 | 42,89 | 46,84 | 46,84 | 43,75 | 44,77 | 45,04 | 44,89 | 44,82

Fonte: elaborado pelo autor
Nota: Os valores fora de especificagdo estdo destacados em negrito.

Revista IPT | Tecnologia e Inovagdo ~ v.5, n.17, ago., 2021 53



1pt

3.3.1 Pol

Das amostras obtidas nos experimentos realizados, apenas o ensaio 11 teve o parametro de polari-
zacao fora de especificacdo. Como no restante dos ensaios as amostras estavam dentro da especifi-
cacao, considera-se que este desvio pode estar atrelado a um erro de diluicao, uma vez que a analise
de polarizacdo para uma amostra de acucar solido em sacarimetro € necessario dissolvé-la.

3.3.2 Teor de umidade

O teor de umidade de todas as amostras encontra-se dentro da especificacdo, indicando que o pro-
cedimento utilizado para a secagem (em condicoes ambientes) foi eficiente para a remocéo da dgua
dos cristais. Em uma aplicacao industrial, espera-se que com o processo de separacao por centrifu-
gacao, lavagem com agua quente e secagem em equipamento com ventilacao forcada, os resultados
tendam a ser mais constantes.

3.3.3 Turbidez

Producdes que ndo atinjam a especificacao de turbidez podem ainda ser comercializadas para clientes
com menores exigéncias de qualidade, visto que esta caracteristica do acucar, desde que pouco acima
da especificacao, impacta somente na turbidez de caldas que venham a ser preparadas com este acucar.

Os resultados para turbidez indicam a eficiéncia da técnica de cristalizacao por resfriamento para
retirada de impurezas. O mel utilizado para estes ensaios geralmente deixa de ser aplicado apds a
sexta recirculacao na producao de acucar granulado, em funcao do parametro de turbidez do agucar
obtido, e, partindo da mesma situacao, a cristalizacdo por resfriamento mostrou-se mais eficiente
para a retirada de impurezas que pudessem causar turbidez no acucar.

3.3.4 Reducao de cor

A producao de acucar via cristalizacao por resfriamento teve sua eficiéncia na reducdo de cor com-
provada pelos resultados obtidos nos ensaios apresentados. De maneira geral, apesar de alguns
desvios em relacdo a especificacdo do acucar granulado tipo K comercial, o percentual de reducao
de cor foi satisfatorio em relacdo a outros estudos de cristalizacdo por resfriamento conforme de-
monstrado por Vaccari e Mantovani (1996) e Mantellato (2005).

A avaliacdo de reducdo de cor do acucar relativa a velocidade de resfriamento esta apresentada
Tabela 5. Nela pode-se observar que todas as velocidades de resfriamento utilizadas permitiram
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eficiéncias de remocao elevadas e proximas, de modo que, este parametro nao teve influéncia direta

na eficiéncia do processo de remocao de cor.

Tabela 5 — Reducéo de cor x Velocidade de resfriamento

Vel. Resf. (°C/h) Cor Mel (UI) Cor Acucar (Ul)
5 1 227 22

Reducdo de cor (%)

90,3
5 5 258 15 94,2
5 9 270 18 933
Média p/ 5°C/h 92,6
10 2 227 25 89,0
10 5 258 19 92,6
10 10 270 23 91,5
Média p/ 10°C/h 91,0
15 3 227 14 93,8
15 7 258 18 93,0
15 n 270 31 88,5
Média p/ 15°C/h 91,8
29 227 16 929
20 258 12 953
20 12 270 19 93,0
Média p/ 20°C/h 93,7
Média geral dos ensaios | 92,3

Desvio padrao geral 2,1

Fonte: elaborado pelo autor

Conforme mostrado na Tabela 6, também nao foi encontrada uma relacdo direta entre a cor inicial

do mel e a reducao de cor do agucar.

Tabela 6 — Reducao média de cor x cor do mel de entrada

A

Cor do mel (UI) Média da cor do acucar (Ul) Reducdo de cor (%)

2270 19,3 91,5
B 258,0 16,0 93,8
C 270,0 22,7 91,6

Fonte: elaborado pelo autor
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Como nao foi encontrado nenhum indicador relevante sobre a relacao entre a cor de entrada do
processo ou da velocidade de resfriamento com a reducao de cor do acucar final, avalia-se a possibi-
lidade de desvios somente nos casos especificos em que a cor ficou fora da especificacdo. Verifica-se
que dos 12 ensaios apenas 4 ficaram fora da especificacdo, sendo que nenhum deles ocorreu com a
maior velocidade de resfriamento, condicao mais favoravel a formacéo de inclusao fluida. Portanto,
pode-se inferir que a cor, muito provavelmente deve estar na superficie dos cristais, em funcao de
uma lavagem ineficiente. A separacao por filtracdo pode também ser responsavel pela formacao de
aglomerados de cristais, dado o tempo elevado necessario para o processamento.

Um fator importante para a reducao de cor € o processo de lavagem dos cristais, que industrialmente
€ realizado com a injecdo de vapor ou agua quente em uma camada fina de acucar durante o pro-
cesso de centrifugacao, que consegue reduzir em grande quantidade os residuos de mel da superficie
dos cristais, reduzindo a cor do acucar final.

No caso deste estudo, a lavagem dos cristais foi realizada durante a filtra¢cdo a vacuo, que ¢ um pro-
cesso muito lento, em funcao principalmente da viscosidade do mel residual que, embora tivesse um
teor de solidos reduzido, se encontrava frio. Além disso, a lavagem com alcool provavelmente nao foi
suficientemente eficiente para a remocao da cor. Isso pode ter ocorrido em diferentes ensaios, mas é
bem conhecido o fato de que a presenca de mel na superficie dos cristais impacta diretamente na cor
do acucar. Os resultados positivos nas analises do parametro de turbidez indicam que os componen-
tes que agregam cor ao agucar sao soluveis em agua, visto que o acucar € diluido para esta analise,
e todos os ensaios demonstraram turbidez dentro da especificacao.

3.3.4 Granulometria

Os resultados de granulometria, seja para tamanho médio ou para coeficiente de variacdo, ndo aten-
deram aos padrdes especificados para a comercializacdo de agucar granulado. A dispersao de tamanho
de cristais obtidos deve-se em grande parte a aglomeracao deste acucar, em funcao principalmente
de duas questdes principais. A primeira delas ocorreu por conta das condi¢oes operacionais, em que
0 acucar foi separado por filtracdo a vacuo, e nao por centrifugacao, como € o comum na industria.
Nestas condicdes, tanto a filtracao quanto a lavagem dos cristais € lenta e menos eficiente, fatores que
colaboram para a formacao aglomeracao dos cristais de acucar, causando seu empedramento.

A segunda questdo € inerente ao tamanho dos cristais formados. Como se pode verificar nos resul-
tados, que apesar do tamanho médio estar acima da especificacdo, ha uma quantidade consideravel
de cristais de tamanho abaixo de 0,23 mm, que indicam a presenca de finos de acucar, 0 que permite
levantar a hipotese da possibilidade de que as particulas grandes sao consequéncia da aglomeracao
de cristais pequenos em particulas maiores. Este aspecto pode explicar também a variacao dos ta-
manhos de particula encontrados.
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A distribuicdo de frequéncia para cada faixa de tamanho de cristais ndo € um parametro relevante
para a comercializacao de acucar, e, portanto, nao ha uma especificacdo da curva de distribuicao
do tamanho dos cristais deste acucar. Para fins de comparacdo, foram coletadas 5 amostras de
periodos diferentes de producdo com os parametros de AM e CV dentro da especificacdo e realizada
a distribuicdo granulométrica detalhada. Os dados de distribuicao de frequéncia de cada ensaio e do
modelo preparado para este estudo encontram-se na Tabela 7.

Tabela 7 — Distribuicao das frequéncias acumuladas dos ensaios com resfriamento do mel de agucar
granulado

Tamanho Ensaio
con poNT )\ wod | T T2 T3 T4 T 51617185 0] a]n
18 1,000 001 {032 037|031 012|050 | 012|040 | 025 | 029 | 022 | 0,35 | 0,42
20 0,840 031 | 714 | 649 | 653 | 305 | 944 | 844 | 941 | 473 | 874 | 731 | 7,39 | 557
25 0,710 349 |1838(16,18 (1526 12,72|22,79|17,66|23,72 | 11,85 |22,65|22,75|18,78 | 13,30
30 0,600 8,64 |24,82|2306|2130|20,16|32,46| 2517|3502 121,88| 313231992520/ 21,72
35 0,500 33,17 | 38,46 | 34,07 | 34,72 | 29,47 | 42,78 | 36,63 | 44,27 | 34,42 | 43,30 | 42,03 | 38,65 | 33,82
40 0,425 60,86 | 54,77 | 51,87 | 51,12 | 42,69 | 60,33 | 51,84 | 60,54 | 55,86 | 61,39 | 59,03 | 57,37 | 51,30
45 0,350 77,20 | 66,77 | 61,04 | 61,14 | 50,71 | 70,87 | 62,05 | 71,82 | 63,52 | 68,51 | 68,40 | 69,11 | 63,73
60 0,250 95,66 180,79 77,73 179,47 | 7281|5530 | 81,70 | 84,25 | 79,64 | 81,94 | 81,65 | 80,73 | 80,17
70 0,210 97,65 192,36 87,18 | 88,60 | 84,75 | 94,43 | 88,76 | 88,47 | 88,89 | 90,37 | 87,89 | 87,74 | 89,14
Fundo 0,000 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000

Fonte: elaborado pelo autor

F relevante ainda neste aspecto que, nas condicdes deste trabalho, o resfriamento adotado foi lento,
tendo todos os ciclos 0 minimo de 3 horas, diferente do ciclo de producdo do acucar granulado K, em
que as bateladas sao conduzidas de maneira rapida para evitar o crescimento demasiado dos cristais.
Assim, nas condi¢des do experimento, houve mais tempo para o crescimento ou a aglomeracao dos
cristais nestes ensaios do que ocorre na producao industrial.

Alterar as condicoes de velocidade de resfriamento neste caso ndo foi uma opg¢ao viavel, visto que
com o resfriamento rapido, supersaturacao seria muito alta, em um meio com alto grau de satura-
cdo e pureza de sacarose, cuja viscosidade elevada aumenta com o resfriamento. Com isso, poderia
ocorrer a oclusdo de mel ou solidos em suspensao dentro do cristal ou nos aglomerados de cristais,
prejudicando outro pardmetro relevante para este acucar, que é a cor ICUMSA. (VAN HOOK, 1981
apud. MANTELATTO, 2005)
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A avaliacdo dos parametros de granulometria obtidos neste estudo € relevante, pois indica que ha
certa proximidade do acucar produzido via cristalizacao por resfriamento com o obtido industrial-
mente. Entretanto, a correlagcao entre a granulometria dos cristais de sacarose formados em testes
de escala de laboratorio ndo apresenta garantias quando comparada com a producao industrial.

A partir destes dados, verifica-se que, para todas as velocidades de resfriamento estudadas, o agcucar
obtido apresentou maior quantidade de particulas acima de 0,600 mm do que o modelo desejado, e
menor quantidade de particulas de pequena granulometria. O impacto destas diferencas ficou claro
com os resultados de tamanho médio e principalmente com o coeficiente de variacao, fora de espe-
cificacdo para todos 0s ensaios.

A diferenca entre as velocidades de resfriamento nao representou mudanca significativa na curva
de frequéncia, mas pode-se observar que os resultados para a velocidade de 20°C/h tem maior simi-
laridade entre os resultados dos ensaios, e ainda apresentou resultados dentro da especificacao de
tamanho médio conforme apresentado na Tabela 5.

Avaliando ainda os dados de distribuicao de frequéncia de tamanhos, pode-se observar que, redu-
zindo a quantidade de particulas grandes, a distribuicao estaria proxima do modelo esperado para o
acucar granulado. Desta forma, uma aplicacdo industrial com um processo de centrifugacao apro-
priado, evitaria a formacao de aglomerados e pedras de acucar conforme ocorrido no procedimento
operacional adotado neste estudo, e o acucar obtido por cristalizacdo por resfriamento poderia aten-
der a especificacao de granulometria para a comercializacao.

3.3.5 Impurezas

A partir dos resultados da caracterizacdo do acucar, observa-se que para as impurezas que sao ana-
lisadas no acucar, ou seja, cinzas condutimétricas, sulfito residual, residuo insoluvel, pontos pretos e
particulas magnéticas, ndo houve nenhuma analise fora de especificacdo. Isto ocorre por conta do
pré-tratamento dado no caldo original a ser utilizado na producao do acucar granuladorefinado , que
garante que todas estas impurezas sejam removidas antes das etapas de concentracao e cristalizacao.

3.4 Avaliacao da recuperacao de sacarose considerando um ciclo adicional por resfriamento

Com base nos dados obtidos nos ensaios de resfriamento, avaliou-se a eficiéncia do processo de
fabricacdo do acucar granulado com a inclusao de uma etapa adicional de recuperacao do mel
por resfriamento ao final do ciclo. Para esta estimativa, adotou-se como base uma batelada inicial
de 1000 kg, com os rendimentos de cada etapa baseados nos resultados avaliados da operacéao
industrial de cristalizacdo por evaporacéo. Os resultados encontram-se na Tabela 8.
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A etapa n° 07 foi adicionada considerando os resultados previamente apresentados neste trabalho.
Na etapa n° 01 e para cada etapa da cristalizacao por evaporacao € adicionada calda tratada para
complementar o nivel do cristalizador, sendo que para esta estimativa, considera-se que ja foi con-
centrada para 78,5 °Brix com pol 78,1 °Z. Para o célculo, considerou-se a pol padrao para 99,9 °Brix.

Tabela 8 — Balango de massa — Recuperacgdo de sacarose adicionando um ciclo de recuperagdo por
cristalizacdo por resfriamento

Mel Acucar seco Mel Brix do mel Pureza (% m/m)

recirculado | prod. (kg) centrifugado [ (Bri¥)

(ko) (kg)
1 1000 0,0 3283 5684 79,1 99,6 423
2 350 5684 295,7 542,34 78,6 99,4 59,6
3 350 5424 286,5 530,2 779 99,0 69,0
4 350 530,2 290,6 509,9 774 98,8 75,5
5 350 510,0 263,3 525,3 76,9 98,6 78,6
6 350 5253 262,6 5416 76,5 98,3 80,9
7 (Resf) | O 5416 176,0 3123 75,5 98,1 89,2

Fonte: elaborado pelo autor

Como o objetivo desta simulacdo da recuperacdo de sacarose € avaliar o balanco da producdo de
acucar granulado, e o impacto de um ciclo adicional via cristalizacdo por resfriamento para todos os
cenarios, 0 mel de saida nao foi considerado na recuperacao, visto que, ao final da nova etapa de
cristalizacdo, a destinacao do mel seria a mesma que no ciclo sem resfriamento.

O mel de saida apos ciclo n° 07 foi adicionado considerando os resultados previamente apresenta-
dos neste trabalho. Na etapa n° 01 e para cada etapa da cristalizacado por evaporac¢ao ¢ adicionada
calda tratada para complementar o nivel do cristalizador e auxiliar no melhor controle dos para-
metros de operagao.

De acordo com os dados obtidos, seria possivel um incremento de 10,2% na recuperacao de sa-
carose na aplicacao da cristalizacdo por resfriamento considerando a etapa adicional de cristali-
zacao por resfriamento, visto que, a maior recuperacao relativa da sacarose ocorreria exatamen-
te nessa etapa. Considerando que o mel resultante da etapa de cristalizacdo por resfriamento
ainda poderia ser destinado a diluicao de xarope, como ja € realizado hoje no ultimo ciclo de
reaproveitamento, este aumento na producdo de acucar granulado geraria em torno de 10,1%
de aumento na receita desta operacao.
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4 Conclusoes

Este artigo avaliou as condicdes operacionais de reaproveitamento do mel residual obtido na fa-
bricacdo de acucar granulado a partir da cristalizacao por resfriamento. Sob as condigdes testadas
pode-se comprovar que a cristalizacao por resfriamento é efetiva na remog¢ao de impurezas e redu-
cdo de cor na producdo de acucar, atingindo sob esses aspectos 0s objetivos de obtencao de acucar
granulado dentro das condigcdes comerciais.

Houve uma reducdo de cor entre 88 e 95% do acucar utilizando a cristaliza¢ao por resfriamento em
comparacao com a cor do mel utilizado, bem como a obtencdo de acucar dentro da especificacao
relativamente ao parametro de sua turbidez em todos os ensaios. A redu¢do de cor, mesmo com
algumas variacdes, ficou mais proxima de atender as especificacées em todos 0s ensaios. Para uma
aplicacdo industrial, recomenda-se a utilizacdo de velocidades de resfriamento de 20°C/h.

Alguns dos desvios da especificacao de cor ICUMSA podem ser creditados principalmente ao proces-
so de lavagem dos cristais utilizado neste estudo, realizada com alcool anidro para facilitar a remo-
cao de agua. A lavagem com etanol nao retira as impurezas hidrossoluveis presentes na superficie
do cristal e, também, pelo empacotamento dos cristais na torta, o solvente de lavagem utilizado para
auxiliar a secagem dos cristais pode ndo ter atingido a superficie de todos eles, deixando residuo
de mel sobre estes durante a secagem. Mesmo com estes desvios, as condi¢cées adotadas para este
estudo permitiram o aproveitamento do mel ja recirculado por até seis vezes na producdo desse tipo
de acucar, com 260 Ul como cor de entrada gerando, na maioria dos casos, um acucar dentro da
especificacao, com cor abaixo de 20 Ul.

Em um processo industrial, os cristais sao separados por centrifugacao e lavados com agua quente,
com maior eficiéncia na remocao de possiveis residuos de mel na superficie dos cristais, fator que
indica que uma aplica¢do industrial pode tolerar uma cor de entrada ainda mais alta que a definida
para o processo em bancada.

As condicbes adotadas para este estudo nao atenderam a especificacao do produto em relacao a granu-
lometria do acucar obtido. Isto deve-se principalmente ao processo de separacdo dos cristais formados
por resfriamento da massa de acucar, que foi realizado por filtracao a vacuo e lavagem com etanol anidro.
Este processo, por ser muito lento e ineficiente, devido a alta viscosidade do meio em baixa temperatura,
levar a aglomeracao de cristais e consequente tamanho de cristais maior do que a especificacao, além de
ter impacto também na cor do acucar. Também a lavagem com etanol pode ter promovido a formacao de
pontes entre os cristais, aglomerando-os. Este desvio, entretanto, nao compromete a aplicacao da técnica
de cristalizagdo por resfriamento, visto que, a reprodutividade dos resultados de granulometria para escala
industrial pode ter influéncia do dimensionamento de equipamentos, presenca de impurezas solidas e
outras condicoes de processo, que nao fazem parte do escopo deste estudo.

Para a granulometria, o tempo de batelada também se mostrou relevante, visto que todos os ensaios

tiveram no minimo 3horas de duracao, enquanto uma batelada de cristalizacdo do acucar granulado
por evaporacao dura no maximo 1,5 horas, o que indica que houve maior tempo disponivel para
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crescimento dos cristais na producdo em escala laboratorial. Este parametro deveria ser avaliado
numa possivel unidade produtiva por resfriamento, onde poderiam ser testadas também velocida-
des de resfriamento maiores, levando em conta que possiveis prejuizos para a cor do acucar seriam
compensados por um processo de centrifugacao eficiente.

Desta maneira, avalia-se que o maior impacto neste estudo foi o processo de separacao utilizado
no laboratorio, que ocasionou maior parte dos desvios da especificacdo dos produtos. Este processo
deve ser reavaliado para futuras aplicacdes desta técnica.

A partir dos resultados obtidos, pode-se concluir que o reaproveitamento do mel de acucar granulado
via cristalizacao por resfriamento para producao de agucar granulado tipo K € viavel tecnicamente,
desde que as condicoes de separacao dos cristais e do mel sejam ajustadas para as condicdes listadas.
A aplicacao mostrou-se eficiente no aumento da recuperacdo de sacarose nesta etapa de producao.

Num futuro trabalho, poderia ser aplicada a técnica de afinacdo nos cristais obtidos, que consiste em
adicionar os cristais de acucar obtidos em uma solucdo de sacarose de alta pureza com concentracao
de 65 °Brix, com o objetivo de remover o mel externamente aderido a camada externa dos cristais,
que acarretaria em melhor avaliacdo dos parametros de cor e granulometria. A variacao no tamanho
médio e quantidade de sementes utilizada poderiam ser avaliadas em outro estudo para verificar o
impacto na padronizacao do tamanho de cristais obtido.
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