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RESUMO

Neste trabalho avaliou-se o efeito da reducdo granulométrica da cal dolomitica
micropulverizada sobre suas propriedades fisico-quimicas, o leite de cal produzido e
sua aplicacao na clarificacdo do caldo de cana, com o objetivo de compreender suas
influéncias e propor alternativas para otimizacdo do processo. A cal dolomitica foi
moida em moinho pulverizador até atingir particulas superfinas e esta foi comparada
com cal virgem micropulverizada, sendo analisados o tamanho de particulas por
técnica de dispersédo a laser, o grau de hidratacao por analise térmica TGA, formacéo
de flocos, velocidade de sedimentacdo, transmitancia do caldo e concentracfes
residuais de calcio e magnésio. A cal superfina apresentou maior teor de hidréxidos
totais (67,64% comparado a cal micropulverizada 65,48%), favoreceu flocos mais
densos que acelerou a sedimentacdo, porém, o consumo de cal para ajuste de pH
nao foi modificado. As analises de calcio e magnésio residual indicaram aumento do
teor de magnésio no caldo tratado com leite de cal superfino, enquanto o célcio se
manteve constante reafirmando os dados de hidroxido de magnésio encontrados na
andlise de TGA. Também foram comparadas as propriedades fisicas dos materiais
variando a concentracdo das amostras, os dados indicaram que a aplicacdo em maior
concentracdo de solidos, pode-se obter resultados apreciaveis, sugerindo que estudos
futuros explorem o preparo do leite de cal concentrado, seguido de diluicdo, para
avaliacdo de sua eficiéncia na clarificagéo.

Palavras-chave: Granulometria. Cal Dolomitica. Leite de cal. Reatividade. Processo de
clarificagéo.



1.1
1.2.

2.1

211
2.1.2
2.1.3
214
2.1.5
2.1.6

2.2

221
222
2.2.3

2.3

23.1
2.3.2
2.3.3
234
2.3.5

3.1
3.2
3.3
3.3.1
3.3.2
3.4

3.5
3.5.1

3.5.2

SUMARIO

INTRODUGAO ..ottt ettt ste e ste e eeeere e

OBUIETIVO .t e et e aeera s
(@] o] =211V 0 T 1= - | P
ODbjetiVOS ESPECITICOS ....uuiiiiiiieiiiiiiiiieee e

REFERENCIAIS TEORICOS.......ciiiiicieiieeee et

CAL DOLOMITICA ...ttt
HISTOMCO .o
[T od0] o] 1 o1 -
Origem € fOrMACEAD .......uiiii e e e
Processo da produGao de Cal..........cccccvvviiiiiiiiiiiiii
Processo de hidratacao e fabricacéo do leite de cal.............cccoevvveeennnnn.
Caracteristicas desejaveis e fatores que influenciam a qualidade do

=TI ES e [ o | PP

GRANULOMETRIA DA CAL DOLOMITICA ....oooeeieeeeeeeeee e
Classificacao das particulas por tamanho.............cccooeeeeiiiiiiiiiiiiie e,
oot =Yt o [0 o =T =T o o
Caracterizacao do tamanho de particula .............cccooeeeiiiiiiiiiiiiieeeeee,

A CANA-DE-ACUCAR E O PROCESSO DE PRODUGAO DO

ACUCAR VHP ...ttt
Historico, economia e caracterizagaio ...........oovvvveveeeeeeeiiieieieeieeeeeeeeeeeeeeeeee
Composicéo da cana-de-acucar e extracdo do caldo de cana...................
Calagem do caldo DrUtO ........oeviiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeee
Decantacdo de impurezas e concentragao da sacaroSe.........ccccccceeeeennnnn..
Principios e mecanismos da clarifiCacao .........cccccooeeuviiiieiiieee e

PARTE EXPERIMENTAL ...oviii e
ANALISE DA CAL DOLOMITICA PULVERIZADAS.........ccooceeeeeeeeeenene,
PREPARO DA AMOSTRA ..o

MOAGEM DA CAL DOLOMITICA......coviieieeeeeeeeeeeeeeeeeee e
Determinagéo de CaO total, MgO, Fe20s, Al203, SiO2 + Residuo

Insoltvel, CO2, SOz e Perda ao fOg0.........ceeiiiiieiiiiiiiiiie e
Determinacao da reatividade ............ooouvuiiiiiiiiiiiie e

PREPARQO DO LEITE DE CAL ...

CARACTERIZAC,‘AO DO LEITEDE CAL..civviiiieee e
Determinacéo da distribuicdo de tamanho de particula por

disperséo a laser (PSD), viscosidade e determinacao do teor de

£570 ] 10 [0
ANALISE LEIMICA TGA ..o



3.6 ANALISE DO CALDO DE CANA-DE-ACUCAR ......ceoveveeeeeeeeeeeeeeeee e, 34
3.6.1 Determinacg8io dO PH ..o 34
3.7 APL,ICAQAO DO LEITE DE CAL NO CALDO DE CANA-DE-

ACUCAR ...ttt n ettt st en e, 35
3.7.1 Determinacéo da velocidade da decantagdo ...........ccccceeveeeeiriieeiiiiiiinneeenn, 35
3.7.2 Determinacéo da transmitancia do caldo tratado ............ccceevvveviiiiiiinnenenn. 36
3.7.3 Determinacéo de calcio e magnésio no caldo de cana..........cccccccceeeeennnn. 36
4 RESULTADOS E DISCUSSAO ..ottt 37
4.1 COMPOSICAO QUIMICA E RELAGAO GRANULOMETRICA.................. 37
4.2 GRANULOMETRIA E REATIVIDADE........c.co e, 39
4.3 CARACTERIZACAO DO LEITE DE CAL ..o 42
4.3.1 Andlise do tamanho de particula do leite de cal através da técnica

de dispersa@o alaser (PSD) ........ouuiiiiiieeieeeeee e 43
4.3.2 ANALISE TEIMICA (TGA) ...ttt e e 47
4.4 APLICACAO DO LEITE DE CAL NO CALDO......cccceeeeieeeceeeceeeee e, 49
4.4.1 Teste de dECANTAGED. .......uuuuuuiiiiiiiiiiiiiiiit e 51
4.4.2 Medicéo da transmitancia do caldo..............cccoevriiiiiiiiiiiiiie e 52
4.4.3 Determinagédo de calcio e magnésio residual............cccccccvveeeiiiiiiiiiiennnnn. 54
5 CONCLUSAOQ ....ooiiiieicieeet ettt 55
REFERENCIAS.......oo ittt ettt ettt ettt ettt st ers 57
ANEXO 1 - LAUDO DE ANALISE DE CALCIO E MAGNESIO RESIDUAL ............ 61

ANEXO 2 — CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA

AMOSTRA AM 1 10% M/M APOS PERIODO DE REATIVIDADE............ 62

ANEXO 3 — CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA

AMOSTRA AM 1 10% M/M APOS PERIODO DE 24 HORAS DE
AGITACAD ...t s e et s st s e eee e 63

ANEXO 4 — CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA

AMOSTRA AM 2 SF 10% M/M APOS REATIVIDADE .......c.ccccceveeevenan. 64

ANEXO 5 — CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA

AMOSTRA AM 2 SF 10% M/M APOS PERIODO DE 24H DE
AGITACAOD ...ttt 65



1. INTRODUCAO

Desde a antiguidade, a utilizac&do de recursos minerais tornou-se essencial
para a construcdo da civilizacdo, bem como o desenvolvimento tecnoldgico e
econdmico do mundo. Esse fato deve-se a diversidade de aplicacdes destes materiais,
que abrangem a manufatura de produtos, na agricultura e o uso como fontes
energéticas. Os avancos tecnologicos, estudos das propriedades e exploracdo destes
minerais continuam em expansao e, deste modo, verifica-se seu papel fundamental
na sustentagéo e crescimento da economia. (SOARES, 2007).

Entre os produtos gerados pela exploragcdo mineral € o calcério e o dolomito,
dos quais por meio do processo de calcinacdo é possivel obter a cal, que pode ser
classificada como cal virgem calcitica e a cal virgem dolomitica, dependendo do tipo
de rocha utilizada na calcinacao. Estas cales se diferem pelos teores de CaO e MgO
em sua composi¢éo, sendo a cal calcitica com teores de CaO entre 90% a 100% do
oxido total presente e a cal virgem dolomitica com teores de CaO entre 58% a 65%
do Oxido total presente.

Devido as caracteristicas de aglomerante, plastificante e agente
neutralizador de pH, é possivel aplicar a cal em diversos processos. Entre 0s usos
principais destacam-se: na siderurgia como aglomerante, na industria de papel e
celulose para regeneracdo do hidréxido de sédio e brangueamento das polpas de
papel, na construcao civil na composi¢cdo de argamassas e cimento e nas usinas de
acucar, auxiliando na remocao de compostos fosfaticos e organicos na etapa de
clarificagdo (PEREIRA, FERREIRA 2009).

Na usina de produc¢do de acgUcar sdo realizados diversos tratamentos no
caldo para purificacdo do agucar, como a calagem, que consiste na adicdo de leite de
cal, suspensao de hidroxido de calcio, geralmente associado a um polimero para
formacao de flocos e posterior decantacdo. Também é possivel encontrar tratamento
com técnicas de ozonizacéo, sulfitacdo combinada com calagem, além de estudos
gue utilizam materiais alternativos como a moringa sao encontrados na literatura
(COSTA,; FREITA; MENDES; MUTTON, 2016). Estas variacOes estao associadas ao

tipo de acgucar que se deseja produzir, como agucar mascavo, agucar cristal, demerara



bem como a busca constante de tecnologias que visam minimizar os impactos
econdmicos e ambientais nas etapas de tratamento (HAMERSKI, 2009).

Uma das alternativas a ser estudada para a etapa de clarificacdo do caldo
de cana-de-acucar € a modificacdo da granulometria da cal utilizada. De acordo com
Silva (2007), para um leite de cal de boa qualidade, uma alta area superficial é
importante, pois resulta em uma maior superficie de contato e proporciona misturas
mais uniformes. Sendo assim, os parametros verificados para avaliacdo dos impactos
desta modificacdo no processo de calagem séo a relacdo ao consumo especifico de
cal por litro de caldo de cana e a estabilidade do pH e a eficiéncia de clarificacéo.

Embora a cal apresente uma extensa gama de aplicacdes, a divulgacédo de
estudos e literaturas de processos utilizando cal dolomitica é bastante escassa se
comparado a estudos utilizando a cal calcitica. Conforme mencionado por Silva (2018),
essa escassez pode ser atribuida a uma menor disponibilidade de afloramentos
geoldgicos de dolomitos. Contudo, destaca-se a importancia desse estudo para
levantamento de dados de forma a contribuir para sociedade cientifica e conhecimento
das propriedades deste produto na aplicacédo da etapa do processo de clarificacdo do

caldo de cana.



1 OBJETIVO

1.1. OBJETIVO GERAL

Avaliar os efeitos da variacao da granulometria das cales dolomiticas, aplicadas
na forma de leite de cal no caldo da cana-de-acgucar, no processo de clarificagdo do

para obtencéo do acucar VHP.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Caracterizar as amostras de cal dolomitica utilizadas no estudo, determinando

suas propriedades quimicas e fisicas.

Reduzir o tamanho de particula da cal dolomitica micropulverizada e
caracterizar o novo produto obtido, gerando curvas de distribuicdo de tamanho de

particula (PSD) e dados de reatividade para comparacao entre as amostras.

Comparar a performance dos diferentes produtos quanto ao consumo
especifico de cal dolomitica por metro cubico de caldo tratado e a eficiéncia de

decantacédo do lodo nas distintas condicfes de aplicacao.

Avaliar os efeitos da granulometria da cal dolomitica sobre as caracteristicas

fisico-quimicas do leite de cal.

Definir condicbes de operacdo que otimizem a performance dos produtos

utilizados para a aplicacéo.



2 REFERENCIAIS TEORICOS

2.1 Cal dolomitica

2.1.1 Histérico

De acordo com Rita Vecchiattini (2003), o uso do dolomito na producéo de cal
€ mais conhecido historicamente no Norte e no Sul da Italia, mas também ha registros
de sua utilizagdo na Franca, Alemanha e Reino Unido, especialmente entre os séculos
XVI e XVII. As primeiras publicacdes cientificas datam do século XIX, relacionadas a
estudos de materiais de construcdo, no mesmo periodo em que ocorreu a descoberta

do cimento Portland.

Segundo Georg’s Niques (2013), misturas de cal e pozolanas, material natural
ou sintético utilizados na construcdo civil como aditivo para cimento e concreto, ja
haviam sido identificados por Pages em sitios arqueoldgicos neoliticos. Contudo, foi
apenas a partir do desenvolvimento da civilizacdo egipcia que o produto passou a ser
utilizado com maior frequéncia nas construcdes. O conhecimento de suas
propriedades como aglomerante possibilitou a expansao de seu uso para outras

regides, como Grécia, Roma e areas mediterraneas e vizinhas.

No Brasil ha registros de que a industria da cal iniciou suas atividades em 1549,
quando a producao da cal virgem era realizada a partir de conchas marinhas. A técnica
de fabricacéo foi introduzida pela colonizacao portuguesa, com o objetivo de proteger
casas, muros e paredes das intensas chuvas tropicais (CAMPOS; LUZ; BASTOS;
NOGUEIRA, 2018).

Dessa forma, a evolucdo do processo industrial da cal foi consolidada no final
do século XIX, com avan¢cos em mineracdo, tecnologia de fornos de calcinacao,

combustiveis, energia, economia e recursos humanos. (SOARES, 2007).



2.1.2 Economia

A producéo e a comercializacdo da cal € de extrema importancia para o Brasil
desde o século XX. Conforme mencionado por Davi Souza Pinto (2023), a localizacao
de industrias proximas a jazidas gera empregos para a regido de instalacao e,
consequentemente, crescimento da economia local. Em geral, na regidao sul-sudeste
predominam as cales provenientes de dolomitos e calcarios magnesianos e na regido

nordeste-norte-centro as resultantes de calcarios (SILVA, 2009).

Em 2006, a producdo mundial total de cal foi estimada em 172 Mt/ano. J& em
2022, a producao total foi de 430 Mt, sendo os principais paises produtores a China,
os Estados Unidos, india, RUssia e o Brasil. Realizando uma comparagdo dos anos,
observa-se crescimento de producao e de demandas desse material. Esse fato pode-
se justificar por taxas de crescimento populacional e econémica e a diversidade de
produtos derivados da calcinacéo de calcarios (PINTO, 2023). No mercado global da
cal, a cal virgem (6xido de calcio) é predominante, mas a cal hidratada também se faz
presente. Essas variacbes de produtos influenciam na composicdo e caracterizam
propriedades quimicas e fisicas diferentes que abrem possibilidades para aplicacao
em diversos mercados, sendo os principais, industrias siderargicas, papel e celulose
e producdo de acucar (SILVA, 2009).

2.1.3 Origem e formagéo

A cal é um produto de uso bastante antigo que pode ser obtido a partir do
calcario, uma rocha sedimentar que serve como principal matéria-prima das industrias
mineradoras que produzem e/ou comercializam esse material. O calcario pode se
formar por duas rotas: a inorganica, por deposicdo de sedimentos resultantes da
combinacao entre ions célcio e diéxido de carbono; e a organica, na qual organismos

vivos produzem carbonato de calcio em suas estruturas. Diferente do calcério, os



dolomitos ndo se formam a partir de residuos vegetais, mas por processos de
substituicdo de forma progressiva do célcio por magnésio (CINCOTTO, 1961).

Sendo assim, esses processos permitem que este material possa ser
classificado de acordo com o teor de calcio e magnésio em sua composi¢do podendo
ser um material: ultra-alto-calcio (mais de 97% de CaCOs), alto teor de célcio (mais
de 95% de CaCO;), carbonato de alta pureza (mais de 95% de CaCO3; + MgCO3),
calcitico (menos de 5% de MgCOs;), magnesiano (5 a 20% de MgCO3) e dolomitico
(20 a 40% de MgCO3) (SANTOS, 2021).

Durante a formacé&o do dolomito pode ocorrer incorporagdo de impurezas
provenientes dos processos de deposicdo ou da substituicdo parcial do calcio por
outros elementos, como quartzo, silicatos argilosos, 6xidos de ferro e manganés,
fosfatos, sulfetos, sulfatos e fluoretos. Também podem estar presentes elementos-
traco que normalmente acompanham a calcita e a dolomita, como aluminio, titanio,
sédio, potassio, bario, estréncio, chumbo, cadmio, vanadio, cromo, cobalto, niquel,
cobre, gélio, zircdnio, molibdénio e estanho (SOARES, 2007). Dependendo de sua
concentracdo, essas impurezas podem restringir a aplicagdo do material,
principalmente em mercados que exigem alta pureza em carbonatos de célcio e/ou

magnesio.

2.1.4 Processo da producéo de cal

Antes de iniciar o processo de producdo de cal, sdo realizados estudos e
mapeamentos geoldgicos para avaliar a viabilidade de exploracdo da regido. O
dolomito adequado entdo é selecionado, beneficiado a partir de processos de
britagem e peneiramento e encaminhado a etapa de calcina¢do, no qual o material é
submetido a altas temperaturas em fornos especificos para promover a decomposicéo
térmica. As transformacdes podem ser representadas pelas equacbes 1.1 e 1.2

(BOYNTON, 1980).



CaCOss (calcario de alto calcio) + calor & CaOy (cal de alto célcio) + COzq  (1.1)
CaCOs3 - MgCOgss (dolomito) + calor = CaO - MgOs) (cal dolomitica) + COzg) (1.2)

No processo de calcinacdo do dolomito, Soares (2007) menciona que a
temperatura de decomposicdo do carbonato de calcio ocorre em torno de 898°C,
enquanto a do carbonato de magnésio ocorre entre 500 e 700°C. Boynton (1980),
complementa que a temperatura para decomposi¢ao do carbonato de magnésio pode
variar conforme presenca de impurezas e a estrutura cristalina da rocha,
especialmente ao comparar calcarios dolomiticos e magnesianos e que em estudos
conduzidos com trés dolomitas de estruturas cristalinas diferentes, as temperaturas

de decomposic¢éo variaram entre 500 e 750°C.

Segundo Cincotto (1987), algumas caracteristicas do material influenciam na
taxa de decomposicdo do dolomito, como a granulometria e a area superficial. Assim,
guanto menor o diametro da matéria prima e maior sua area superficial, cuidados no
controle do processo devem ser necessarios para evitar uma supercalcinacdo, pois
esta propicia o crescimento do cristal provocando um aumento da densidade, reducéo
de poros e consequentemente perda da reatividade da cal virgem formada. Estes
fatores podem interferir diretamente no processo de hidratacdo que sera mencionado

mais a diante.

2.1.5 Processo de hidratacao e fabricacao do leite de cal

A reatividade de uma substancia esta relacionada a sua capacidade de
participar de reag¢bes quimicas, influenciando diretamente a velocidade com que
essas transformagBes ocorrem. No caso da cal calcitica e dolomitica, essa
propriedade torna-se fundamental, devido a aplicagcdo do material como reagente em
diversos processos industriais, especialmente nas reacfes de hidratacdo e
neutralizagéo (CINCOTTO, 1987).



De acordo com a autora, no processo de hidratacdo, os éxidos de célcio e
magnésio reagem com a 4gua formando hidréxidos de célcio e de magnésio, podendo
envolver tanto fases soélidas quanto liquidas. A partir do processo de hidratacédo &
possivel formar produtos com diferentes aspectos fisicos, como solidos, suspensfes

(leite de cal) ou solugdes saturadas.

De acordo com Silva (2007), o éxido de calcio e o de magnésio iniciam a
hidratacdo simultaneamente, porém o calcio reage com maior velocidade. Essas
reacdes sao altamente exotérmicas, liberando cerca de 211 kcal por quilograma de
cal dolomitica (PARREIRA, 2010). Devido a intensa liberacdo de calor, € necessaria
a adicdo de 4gua em excesso, uma vez que a hidratacdo de 1 kg de cal virgem
calcitica pode elevar a temperatura de 2,3 kg de agua de 12°C a 100°C provocando
evaporacao da agua para reacao. O excesso de agua atua como regulador térmico,
absorvendo parte da energia liberada e auxiliando no controle da temperatura durante
0 processo de hidratacéo (PINTO, 2023).

No processo de fabricacao do leite de cal, a proporgéo entre agua e cal utilizada
€ superior a estequiométrica, variando geralmente entre 2:1 e 3:1, conforme as
caracteristicas fisico-quimicas do material (SILVA, 2007). Essa propor¢do deve ser
cuidadosamente controlada, pois quantidades inadequadas de agua podem
comprometer a eficiéncia da hidratacdo. Quando ha adicdo excessiva e rapida de
agua, pode ocorrer o fendbmeno de “afogamento da cal”, no qual a superficie dos graos
maiores ou aglomerados se hidrata rapidamente, formando uma camada compacta
que reduz a porosidade e impede a penetracdo da agua no interior das particulas,
dificultando a hidratacdo completa (NIQUES, 2003).

Porém, a insuficiéncia de agua também é prejudicial, ja que a reacao
exotérmica pode gerar pontos de aquecimento localizado, elevando a temperatura a
niveis capazes de promover a desidratacdo dos o0xidos ja hidratados, comprometendo
a uniformidade do processo (SILVA, 2007).

No caso da cal dolomitica, é importante ressaltar que o carbonato de magnésio

(MgCOs) se decompdbe a temperaturas inferiores as do carbonato de célcio (CaCO3).



Como a calcinagao deste material utiliza temperaturas mais elevadas para garantir a
decomposicdo completa do CaCO3, pode ocorrer a sinterizagcdo do MgO formado,
reduzindo sua reatividade e dificultando sua hidratagdo. Diante disso, o uso de

pressao superior a atmosférica pode favorecer a hidratacdo completa (SILVA, 2007).

Além da aplicagdo de alta presséo, outras alternativas podem ser utilizadas
para favorecer a hidratagcdo do magnésio, como o tempo de maturagdo da cal, que
pode variar entre 10 e 24 horas, resultando em teores de hidratos entre 10% e 25%
(SILVA, 2007). Sendo assim, as reacdes envolvendo o processo de hidratacdo podem

ser descritas segundo as equacdes 1.3, e 1.4 (NIQUES, 2003):

Cal dolomitica:
CaO - MgOgs) + H20(@) — Ca(OH)2 . MgOgs) + calor (1.3)

Cal dolomitica sob pressao:
CaO - MgOgs) + 2H20() + pressao — Ca(OH)2 . Mg(OH)2 + calor (1.4)

A partir das equacbes mencionadas e utilizando a técnica de analise
termogravimétrica (TGA) é possivel determinar a quantidade de 4gua combinada pela
formacdo dos hidroxidos. De acordo com Niques (2003), considerando uma
hidratacdo completa, uma cal dolomitica poderia atingir 27,2% de agua combinada,
porém, fatores como pureza, processo de calcinacdo e hidratacdo fazem com que

este valor seja variavel.

2.1.6 Caracteristicas desejaveis e fatores que influenciam a qualidade do

leite de cal

Para garantir a produgcdo de um leite de cal de qualidade, algumas
caracteristicas precisam ser atendidas como baixa viscosidade, para evitar
entupimentos nas tubulacdes, alta area especifica e porosidade da cal para favorecer

as reacbes quimicas, composi¢cdo quimica adequada e baixo teor de residuos



insoluveis, para que possa realizar reacbes de neutralizacdo e capacidade de
coagulacao e clarificacdo em processos industriais (SILVA, 2007).

Para atingir os parametros desejados, € necessario considerar as propriedades
fisico-quimicas da cal dolomitica e os parametros operacionais adotados nos
processos de calcinagéo e hidratagdo. Sendo assim, a granulometria € um fator critico
em ambas as etapas, uma vez que influencia significativamente a reatividade do
material e 0 desempenho durante a preparacdo do leite de cal, principalmente, na
producéo do leite de cal, pois, particulas de dimensdes maiores dificultam o processo
de hidratacdo, enquanto particulas mais finas permanecem em suspensado por
periodos prolongados, promovendo uma distribuicdo mais uniforme e homogénea do
produto final (SILVA, 2007).

A porosidade da cal também é outro fator determinante na reatividade da cal e
esta diretamente relacionada a eficiéncia do processo de calcinacéo. Particulas mais
porosas permitem gque o contato com a agua nao se limite apenas a superficie (SILVA,
2007). A penetracdo da agua nos poros, por meio de processos de adsorcédo e
absorcao, gera forcas de expanséo interna que promovem a desintegracdo completa

da cal, formando po6 ou gel, conforme a quantidade de 4gua utilizada (NIQUES, 2003).

Além dessas propriedades, a qualidade da agua empregada, o tempo de
maturacdo e o grau de agitacdo durante o preparo também influenciam diretamente
as caracteristicas finais do leite de cal. Impurezas na agua ou agitacao inadequada
podem favorecer a formag¢do de aglomerados e reduzir a eficiéncia da suspensao,

afetando a reatividade e a estabilidade do produto ao longo do uso (PARREIRA, 2010).



2.2 Granulometria da cal dolomitica

2.2.1 Classificagcao das particulas por tamanho

De acordo com Fonseca (2022), na literatura ndo existe uma padronizacéo para
tamanho de particulas, portanto, para a classificacdo de um material deve-se ter
cuidado, visto que, é necessario considerar o sistema que essa particula esta incluida
para defini-la. Dessa forma, o autor cita que as particulas podem ser classificadas

como.

a) Finas: particulas que variam entre 10 um e 100 ym

b) Ultrafinos: particulas com tamanho que variam entre 1 um e 10 ym
c) Coloides: particulas menores que 1um

d) Médios: tamanho de particula entre 100 um a 500 ym

e) Grossos: particulas com tamanhos superiores a 500 um

2.2.2 Processo de moagem

Um dos objetivos deste trabalho é avaliar o efeito da variacdo granulométrica
da cal dolomitica, decorrente da etapa de moagem, nas etapas de clarificacdo do
caldo e nas caracteristicas do leite de cal. A moagem é um processo que produz e
necessita de alta energia, em que é capaz de promover fragmentacéo e alterar as
propriedades do material. No entanto, alguns problemas operacionais acompanham
esse processo, bem como o elevado consumo de energia, a tendéncia de
aglomeracao das particulas finas e as modificagfes estruturais, que podem influenciar
reacOes quimicas e caracteristicas fisicas da amostra devido ao alto nivel de energia.
Sendo assim, diversos estudos foram realizados para otimizar o processo de geracéo
de particulas finas, desenvolvendo equipamentos que sédo classificados como:

moinhos com meio moedor (cilindricos, planetérios, de atricdo), moinhos de choque



(de pinos, de rotor, a jato) e moinhos de rolos (verticais e de alta pressao). O
equipamento utilizado neste trabalho € um moinho com meio moedor Figura 1, cujo
principio de funcionamento se baseia na combinacdo dos mecanismos de impacto,
compressdo e atrito para pulverizar o material até granulometrias micrométricas.
Durante a moagem, os choques mecanicos decorrentes do atrito entre os corpos
moedores e as paredes internas da panela reduzem gradualmente o tamanho das

particulas, aumentando a area superficial do material.

Figura 1. Moinho micropulverizador de panela

Autor: Amef Comercial Ltda

De acordo com Barros (2016), o processo de moagem pode provocar
modificacdes na estrutura cristalina do material devido a acdo termomecanica,
resultando em fenbmenos como reducao do tamanho dos cristalitos, perda parcial de
cristalinidade por deformacdo plastica ou até formacdo de fases amorfas. Essas
transformacdes estruturais podem alterar significativamente a reatividade do material

moido.

Nesse contexto, os estudos de Kalinkin, Kalinkina, Zalkind e Makarova (2005),
em que investigaram as interacées do 6xido de célcio (CaO) e do hidroxido de calcio
(Ca(OH);) durante processos de ativacdo mecanica, demonstraram que, sob
condi¢bes de moagem em atmosfera contendo CO,, ocorre a formagéo de carbonato
de calcio (CaCO3;) amorfo. Os autores observaram que o aumento do tempo de

ativacdo esta diretamente relacionado ao incremento da conversao para carbonato,



evidenciando que a energia mecanica aplicada promove modificacdo estrutural do

material, tornando a superficie do CaO mais reativa ao CO,.

Os autores destacam que, embora o CaO seco ndo reaja com CO, em
condi¢cBes normais devido a cinética da reacao limitada, tracos de umidade presentes
na amostra ou no gas facilitam a reacdo, uma vez que pequenas quantidades de agua
aumentam a mobilidade ibnica e favorecem a formacgé&o de intermediérios hidratados,
gue rapidamente se convertem em CaCO;. Esse comportamento demonstra a
influéncia da energia mecéanica e da umidade na recarbonatacdo de materiais a base
de cal, o que pode explicar o aumento do teor de CO, em amostras moidas. A
formacao de carbonato de calcio é indesejada, pois sua baixa solubilidade em &gua
reduz a disponibilidade de hidréxidos durante a hidratacéo da cal, podendo influenciar
nas etapas de ajuste de pH e coagulacédo de impurezas no processo de clarificacéo

do acucar.

2.2.3 Caracterizacdo do tamanho de particula

O tamanho de particulas influencia em propriedades diversas dos materiais,
como taxa de reacdo, dissolucdo e sedimentacdo. Entre as técnicas disponiveis,
destacam-se o peneiramento e a dispersdo a laser (PSD). Neste trabalho, ambas
serdo utilizadas, sendo o peneiramento utilizado para caracterizacdo da amostra apos
a moagem e a analise a laser mede o espalhamento da luz causado pela interacéo do

feixe com as particulas para caracterizacdo do leite de cal (SANTANA, 2017).

De acordo com a autora, a dispersdo a laser baseia-se no fendmeno de
espalhamento da luz em todas as dire¢cdes quando o feixe incide sobre particulas
sélidas. Parte dessa radiacdo é transmitida, absorvida e dispersa, envolvendo efeitos
de difracao, refracéo e reflexdo. Em particulas opacas apenas observa-se o efeito de
difracdo da luz na sua borda. Esses padrfes resultantes séo registrados por meio de
um arranjo de detectores, sendo que os angulos de espalhamento sdo inversamente

proporcionais ao tamanho da particula. Por esse motivo, existe um limite maximo de



didmetro de medicdo, pois particulas muito grandes podem produzir angulos tédo
pequenos que se confundem com o feixe ndo espalhado.

A técnica é fundamentada principalmente nas teorias de Fraunhofer e Mie,
ambas assumem as particulas em formas esféricas. A diferenca entre essas
abordagens € que Fraunhofer é uma aproximacéao visto que ndo considera o indice
de refracdo do material para os calculos do didmetro de particula, isto pode induz um
erro nas medi¢des principalmente de particulas muito pequenas, pois provoca perda
de intensidade de sinal por razéo de processos de dispersao do feixe e absorcdo. Por
outro lado a teoria de Mie, permite que o coeficiente varie conforme o tamanho da
particula, aumentando a exatiddo das medi¢des, porém exige o conhecimento dos
indices de refracdo das particulas e do meio. Neste estudo, 0 equipamento
empregado utiliza a metodologia de Fraunhofer, uma vez que as amostras avaliadas
consistem em suspensdes de cal cujos indices de refracdo ndo sdo previamente

conhecidos e os solidos em suspenséo sédo opacos (SANTANA, 2017).

Os resultados da distribuicdo de tamanho de particulas para o PSD foram
reportados por meio dos parametros D10, D50 e D98, obtidos a partir da curva
acumulada de distribuicdo gerada pela técnica de difracéo a laser. Esses parametros
correspondem aos diametros equivalentes para os quais 10%, 50% e 98% do volume
acumulado das particulas apresentam tamanhos inferiores, permitindo descrever de

forma representativa a fracéo fina, o didametro mediano e a fracdo grossa da amostra.

O peneiramento baseia-se na separacao de particulas segundo seu tamanho,
utilizando um conjunto de peneiras de aberturas conhecidas. Sob acdo de um
movimento vibratorio, as particulas menores que o didmetro dos orificios atravessam
a malha e sdo classificadas como material passante, enquanto as particulas de
dimensdes superiores permanecem na peneira, sendo classificadas como material
retido. Dessa forma, cada peneira atua como um seletor, permitindo a determinacao

da distribuicdo granulométrica da amostra.



2.3 A cana-de-acucar e o processo de producdo do agucar VHP

2.3.1 Historico, economia e caracterizacdo

A cana-de-acUcar tem uma longa histéria de cultivo em diversas regides do
mundo, com registros de seu uso na Indonésia e na Nova Guiné ha muitos séculos.
Com o passar do tempo, a cultura foi se disseminando para outras partes do mundo.
No Brasil, o cultivo teve inicio por volta de 1532, inicialmente no estado de S&o Paulo,
e desde entéo o pais consolidou-se como o maior produtor mundial de cana-de-acucar
(HAMERSKI, 2009).

Atualmente, além do Brasil, paises como India, Tailandia e Australia também
ocupam posi¢cdes de destaque na producdo mundial desse insumo agricola. De
acordo com o Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE, 2025), as regidoes
Sudeste, Centro-Oeste e Nordeste concentram as maiores areas de cultivo de cana
no pais. A producdo nacional estimada para a safra 2024/2025 é de 676,96 milhdes
de toneladas, representando uma reducdo de 5,1% em relacdo a safra anterior
(2023/2024). Essa reducéo é justificada pela mudanca climética, como escassez de
chuvas, contribuindo para um desempenho inferior aos anos relatados, porém, ainda
assim, esse volume é considerado o segundo maior ja registrado pela Companhia
Nacional de Abastecimento (CONAB, 2025).

De acordo com Hamerski (2009), o acgucar obtido a partir do processamento do
caldo da cana apresenta diversas classificagoes, que variam conforme o processo de
obtencdo. Entre os tipos produzidos destacam-se o demerara, mascavo, cristal,
refinado, liquido e o VHP (Very High Polarization). Apesar de o Brasil ser um dos
maiores produtores mundiais, apenas cerca de 37% da producao total é destinada ao
mercado interno. Para exportacdo, o acucar € geralmente comercializado na forma
VHP, sendo posteriormente utilizado como matéria-prima na fabricacdo de outros

tipos de acucares.



2.3.2 Composicéo da cana-de-agucar e extragcdo do caldo de cana

A cana-de-agucar € uma planta tropical amplamente utilizada em diversos
paises para a producdo de acucar. De acordo com Lima (2017), existem cerca de
trinta espécies catalogadas, sendo que essa variacdo decorre de cruzamentos entre
diferentes espécies para melhor adaptacdo as condi¢cdes de solo, clima e regido de
cultivo. A parte da planta responséavel pelo armazenamento da sacarose é o colmo,
sendo assim, as caracteristicas quimicas e fisicas da cana e do caldo podem ser

observadas nas faixas apresentadas na Tabela 1 (HAMERSKI, 2009).

Tabela 1. Composicdo da cana-de-acucar e solidos sollveis no caldo

COMPONENTES DA CANA-DE-ACUCAR (%) em massa na cana-de-agucar
AGUA 73-76
SOLIDOS 24-27
SOLIDOS SOLUVEIS 10-16
FIBRA 11-16
CONSTITUINTES DO CALDO DE CANA (%) em sélidos sollveis
ACUCARES 75-92
SACAROSE 70-88
GLICOSE 2-4
FRUTOSE 2-4
SAIS 3,0-4,5
ACIDOS ORGANICOS 1,5-5,5
ACIDOS CARBOXILICOS 1,1-3,0




AMINOACIDOS 0,5-2,5

OUTROS NAO ACUCARES ORGANICOS

PROTEINAS 0,5-0,6
AMIDO 0,001-0,100
GOMAS 0,30-0,60
CERAS, GORDURAS, FOSFOLIPIDEOS 0,05-0,15

Autor: Adaptado (HAMERSKI, 2009)

O processo de fabricacdo do acucar inicia-se nas lavouras. Normalmente, a
safra da cana-de-agucar dura de um a um ano e meio. Quando as plantas atingem o
ponto ideal de maturacado, a colheita é realizada de forma manual ou com uso de
maquinarios, removendo apenas as canas adequadas para o processamento. O
material colhido é entdo encaminhado as usinas, onde ocorre a extracdo do caldo
(SILVA, 2025). A obtencdo do caldo pode ocorrer por moendas ou por difusores,
métodos que se distinguem principalmente pela eficiéncia, sendo os difusores
geralmente superiores. Neste trabalho, o caldo foi obtido por moendas, formadas por
rolos metalicos que comprimem os colmos e promovem a liberacdo do liquido. Esse
sistema atinge, em média, cerca de 96% de recuperacdo do caldo disponivel
(HAMERSKI, 2009).

O caldo bruto apresenta aspecto turvo, coloragéo entre marrom e verde-escuro.
Sua composigcdo é complexa e depende de diversos fatores, como da variedade e
maturacdo da cana e o modo de extracdo (SILVA, 2025). Apesar dos fatores
anteriores comentados, sua constituicdo pode ser descrita em um meio aquoso com
a presenca de acuUcares, coloides, proteinas, gorduras, gomas, cera, albuminas,
silicatos coloidais, pigmentos (clorofila e antociamina). Estes podem ser separados
em compostos que estdo em dispersdo molecular como, sacarose, glicose, frutose e
sais minerais (materiais sollveis) e em dispersdo coloidal ou em suspenséo, sendo

proteinas, cores, gomas, ceras, bagaco, ar e outras impurezas (FLOCK, 2016).



O caldo bruto apresenta um pH entre 5,0 e 5,5 (LOPES, 2011), o que favorece
reacOes indesejadas de degradacdo de acucares e coloragdo. Os constituintes
responsaveis pela sua acidez e composicao. Sao classificados como constituintes da
dispersdo coloidal, os acucares (sacarose, glicose e frutoses), sais minerais
responsavel pela acidez mineral e ndo acglcares organicos nao nitrogenados que

contribuem para a acidez organica (FLOCK, 2016).

Como no processo convencional de producdo do acucar VHP, ndo sao
realizadas as etapas de sulfitacdo (adicdo de diéxido de enxofre) e de fosforacdo
(adicao de fosfato de calcio), a acidez do caldo é correspondente predominantemente
da presenca de acidos organicos naturais da cana. Acido acético, acido latico e acido

butirico, podem aparecer devido a acao de microrganismos (FLOCK,2016).

As substancias que constituem a suspensédo coloidal sdo os ndo agUcares
organicos nitrogenados como amino&cidos asparagina, glutamina, betaina e proteinas.
Os ndo acucares organicos nitrogenados influenciam o processo de clarificacdo, pois
decompdem-se liberando amoniaco quando adicionado leite de cal e
consequentemente formam sais de calcio de aminoéacido, porém, esse sal é soluvel e
atua diretamente no aumento da quantidade de mel final e das perdas de acucares
(FLOCK, 2016). As proteinas podem ser desnaturadas com o processo de
aquecimento e depositar-se sobre as particulas e flocos formados, conferindo carga
negativa (SILVA, 2025).

De acordo com Flock (2016), existem outras substancias que sdo componentes
do sistema coloidal dificeis de serem removidos, portanto, necessitam de processos

de aquecimento associados ao ajuste de pH para dissolu¢do desses materiais.

2.3.3 Calagem do caldo bruto

A etapa seguinte da extracao do caldo é a clarificagéo, essencial para a pureza

e qualidade do acucar produzido, sendo o principal objetivo elevar o pH a um valor



otimo de forma a evitar a inversdo da sacarose para a fabricacdo do acucar e auxiliar
na remocdo de materiais insoluveis e indesejaveis. Este processo influencia
diretamente as caracteristicas fisico-quimicas, como cor, morfologia dos cristais,
pureza e rendimento (FLOCK, 2016).

Dessa forma, para dar inicio a processo de clarificacdo, adiciona-se leite de cal,
agente alcalinizante e coagulante, com concentracédo entre 10 e 15 °Bé, unidade de
medida de teor de sdlidos utilizada pelas usinas de acucar, utilizando-se entre 500 a
800 gramas de cal por tonelada de cana, para ajustar o pH para a faixa de 6,8 a 7,2,
0 que promove a coagulacéo e floculacdo das impurezas — parametros definidos pela

propria usina.

Segundo Lopes (2011), muitas unidades produtoras tém adotado o uso de cal
dolomitica para preparar o leite de cal, pois o magnésio (Mg?*) forma sais mais
soluveis do que o calcio (Ca?*), o que reduz incrustacdes nas paredes dos

evaporadores durante a evaporac¢ao do caldo.

Apos a adicao do leite de cal, o caldo flui para o sistema de aquecimento no
qual é aquecido em trocadores de calor de feixe tubular, em que o liquido percorre o
interior dos tubos enquanto o vapor aquecedor circula externamente. A temperatura é
elevada para 105 a 110 °C, o que auxilia na eliminacdo de microrganismos,
degradacédo de proteinas e amido, e remocéao do oxigénio dissolvido (LUNA; SOARES,
2022). Esta etapa de aquecimento & muito importante visto que auxilia na velocidade
das reacOes quimicas, promove a coagulacdo das proteinas devido ao processo de
degradacgéo e reduz a densidade e viscosidade do meio, favorecendo a difusdo de
substancias (LUNA; PEREIRA, 2022). Se o aquecimento ndo ocorrer, bolhas de gas
gue se encontram aderidas aos flocos reduzem a velocidade de decantacéo (FLOCK,
2016).

Embora o leite de cal atue com eficiéncia para precipitacdo de diversos nao
acucares, sua atuacdo é deficiente para remocao dos polissacarideos e compostos
coloridos. Portanto, para aumentar a eficiéncia da clarificacdo, podem ser adicionados

polieletrolitos anidnicos, geralmente copolimeros de acrilamida e acrilato de sodio de



alta massa molecular, que favorecem a floculagao e decantacdo (HAMERSKI, 2009).
Tratando-se de decantadores rapidos, se faz necessario a utilizacdo de solugéo de

maior concentracdo do polimero (LOPES, 2011).

2.3.4 Decantacdo de impurezas e concentracdo da sacarose

O processo de decantacdo tem inicio logo em seguida. A sedimentacdo das
particulas depende de seu tamanho, forma e densidade, além das propriedades
fisicas do caldo, como viscosidade. O deslocamento das particulas em meio fluido
pode ser descrito pela Lei de Stokes, conforme a Equacao 2.6:

D?(d1-d2)g
18u

V=K Equacéo (2.6)

em que:
V: velocidade de sedimentacdo em cm/s;
D: tamanho médio da particula em cm;
d1: densidade da particula em g/cm3;
d2: densidade do meio fluido em g/cm3;
g: aceleracéo da gravidade em cm/s2;

M: viscosidade do liquido, Poise;

K: constante que depende da forma da particula

O tipo de decantador também possui influéncias no tempo de decantagéo do
material, em decantadores rapidos, o fluxo para separagcdo do caldo clarificado em
relacdo ao lodo gerado ocorre na horizontal, de forma que a velocidade vertical se
torna a Unica componente importante na decantacdo, com isso, o tempo de retencéo
€ de aproximadamente de 1 hora (LOPES, 2011).

O caldo clarificado é entéo filtrado e direcionado as unidades de evaporacéao,
onde ocorre a concentracdo da sacarose por meio da remocao parcial da agua
(LOPES, 2011). Nessa etapa, é possivel verificar a importancia da producdo de um
leite de cal de qualidade e a utilizacdo de cal dolomitica para o preparo do mesmo,



uma vez que, conforme César e Caruso (2003), na evaporacdo podem ocorrer
formacdes de sais de célcio e magnésio os quais geram incrustacdes nas tubulacées.
Os sais de magneésio apresentam maior solubilidade e sdo mais facilmente removidos
em comparacao aos sais de calcio. Por essa razdo, o uso da cal dolomitica tem se

tornado cada vez mais frequente no processo industrial.

Em seguida, a solugcdo concentrada segue para a cristalizagédo, centrifugacdo e
secagem, originando o acucar VHP (Very High Polarization). O lodo gerado durante a
clarificacdo é filtrado, o liquido é reaproveitado no processo, e o residuo sélido é
utilizado como adubo agricola (LOPES, 2011). Na figura 2, é possivel acompanhar a

o fluxograma da fabricacdo do agucar.

Figura 2. Processo generalizado de fabricacdo do acucar
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acucar -
NIBRER: Tralamcito Evaporacdo Cristalizacao
caldo
=
& - tﬁ‘ -»> ALOUDL
Centrifugacao Secagem

Produto final

Autor: Adaptado (UNICA, 2025)

2.3.5 Principios e mecanismos da clarificagao

Segundo Lima (2017), coloides séo particulas com dimensdes lineares entre 1
e 1000 nm, causam turbidez, modificam a cor e constituem sistemas compostos por
duas fases: uma fase dispersa, formada pelas particulas em suspensao, e uma fase
dispersante, que corresponde ao meio liquido. Considerando as caracteristicas do

caldo de cana, Hamerski (2009) destaca que seu sistema coloidal € constituido



principalmente por ceras, gorduras, proteinas, corantes, dextranas e amido. Essas
particulas apresentam elevada area superficial, tornando-se mais sensiveis a
fendmenos de superficie do que a acédo da gravidade, o que resulta na formacao de

suspensdes estaveis.

A estabilidade dessa suspensao depende das propriedades elétricas que criam
uma forca de repulséo entre as particulas. A repulséo eletrostatica € causada pela
diferenca de potencial elétrico entre as particulas e o meio dispersante, impedindo que
as particulas se aglomerem. Devido ao pequeno tamanho das particulas, métodos
convencionais de separacao sélido-liquido ndo séo eficazes para esse tipo de sistema.
Por isso, reduzindo ou neutralizando a diferenca de potencial pela acdo de algum
agente, como adicdo de leite de cal para ajuste de pH, polimero e aquecimento
durante a clarificacdo, as particulas aproximam-se, aglomeram-se e iniciam o
processo de desestabilizacdo do sistema coloidal. Essa desestabilizagcdo permite
posteriormente, a aplicacdo de métodos fisicos de separacdo das fases, como a
decantacéo ou filtragédo (LIMA, 2007) (HAMERSKI, 2009).



3 PARTE EXPERIMENTAL

3.1 Andélise da cal dolomitica pulverizadas

A cal dolomitica utilizada para este estudo € uma cal que possui granulometria
do material de origem de 10 a 40 mm e posteriormente passou por um processo de
micropulverizacdo. Sendo assim, antes da realizacdo dos testes, foi feita a
caracterizacdo deste material para posterior correlacdo com os dados da cal

dolomitica moida.

Conforme discutido anteriormente, apés a descricdo detalhada das etapas
relacionadas as influéncias da matéria-prima na producdo do leite de cal, aos
parametros de qualidade e ao processo de obtencdo do acucar, foi elaborado um
fluxograma Figura 3 que representa, de forma sistematica, os processos abordados

neste trabalho.

Figura 3. Fluxograma do processo experimental para producéo e aplicacao do

leite de cal dolomitico na clarificacdo do caldo de cana
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3.2 Preparo da amostra

Selecionou-se uma amostra de cal dolomitica micropulverizada, esta foi

homogeneizada e quarteada manualmente, gerando a identificacao:

e AM 1: cal dolomitica micropulverizada

3.3 Moagem da cal dolomitica

Para moagem da amostra AM 1 foi estabelecido um perfil granulométrico a ser
atingido, sendo 100% de material passante em peneiras de 1,00 mm, 100#, 200# e
10% de material retido em peneira de 325 #. A moagem foi realizada em moinho
pulverizador de panela, marca AMEF modelo AMP-1A com 150 g de amostra a cada
batelada de 320 segundos até atingir aproximadamente 3 Kg de amostra. Apos
avaliacdo dos dados desta aplicacdo, decidiu-se reduzir mais a granulometria do
material, de modo a atingir 100% de material passante em peneira de 325#. O tempo
estabelecido para moagem de forma que atinja o critério estabelecido foi de 450

segundos.

O equipamento possui uma panela circular na qual a amostra € inserida
juntamente com os corpos moedores, que podem ser anéis e um tarugo (solido macico
cilindrico), conforme ilustrado na figura 1. Apdés o0 carregamento, a panela €&
devidamente vedada. O conjunto é acoplado a uma base vibratéria ou sistema de alta
rotacdo, que opera tipicamente entre 750 e 1500 rpm, gerando movimentos intensos

responsaveis pela fragmentacéo das particulas (HERZOG, 2019).

As amostras moidas foram identificadas conforme a tabela 2. O termo SF

refere-se a amostra superfina moida a partir da cal dolomitica micropulverizada.



Tabela 2. Identificacdo das amostras de estudo

Amostra Caracteristica

AM 1 Amostra micropulverizada
AM 1 SF Amostra com 10% de retido em peneira de 325#
AM 2 SF Amostra com 0% de retido em peneira de 325#

3.3.1 Determinacdo de CaO total, MgO, Fe203, Al203, SiO2 + Residuo
Insolavel, CO2, SOse Perda ao fogo.

Foram realizados ensaios em triplicata para determinacéo de 6xidos de célcio,
magneésio, aluminio e ferro, 6éxido de silicio mais residuo insolGvel por via Umida,
determinacao de 6xido de calcio disponivel, determinacdo de CO2, SOs e perda ao
fogo por calcinacéo utilizando com referéncia os métodos descritos na norma ABNT
NBR 6473:2003 Cal virgem e cal hidratada — Analise.

3.3.2 Determinacao dareatividade

A reatividade permite avaliar tanto a duragao do processo de hidratagdo quanto
a temperatura maxima resultante da liberacdo de calor da reacdo. Para essa
determinacao, a cal é misturada a agua e a variacdo de temperatura é registrada ao
longo do tempo, possibilitando a construcdo da curva de hidratacdo e a andlise dos
parametros caracteristicos do ensaio. O procedimento segue as recomendagdes da
norma ASTM C110-09 Método de Ensaio Padréao para Ensaios Fisicos de cal viva, cal
hidratada e calcario (Standard Test Methods for Physical Testing of Quicklime,

Hydrated Lime, and Limestone).



3.4 Preparo do leite de cal

Em um béquer de 2 litros, preparou-se 1 litro de leite de cal de concentracéo
de 10% m/m (9-10°Bé%), utilizando-se as amostras de cal dolomitica micropulverizada
e superfinas com a temperatura da agua destilada a 40°C sob agitacdo de 250 RPM
por periodo de 24 horas com auxilio de um agitador mecanico Fisatom modelo 723S
com haste tipo hélice de duplo anel.

3.5 Caracterizacao do leite de cal

3.5.1 Determinacdo da distribuicdo de tamanho de particula por
dispersao a laser (PSD), viscosidade e determinacdo do teor de
solidos

A caracterizacdo do leite de cal foi realizada por meio de analises de
distribuicAo granulométrica, viscosidade e teor de sdlidos totais, conforme

procedimentos operacionais internos estabelecidos pelo laboratorio.

As analises de PSD foram realizadas utilizando o modelo éptico de Fraunhofer,
apos diluicdo de 1 parte de leite de cal para 4 partes de alcool etilico 95% P.A da
marca FMAIA, para garantir dispersdo adequada. As medi¢cbes foram feitas no
analisador Beckman Coulter LSI 3320, faixa de medi¢éao 0,375 a 2000 uym, permitindo

comparar o perfil granulométrico apos a reatividade e apds 24 horas de agitacao.

A viscosidade do leite de cal foi determinada utilizando um viscosimetro
rotacional Brookfield, modelo LVDV-Il, equipado com spindle n°® 1, conforme

procedimento operacional interno.

1 Bé: Graus Baumé — Medicdo da densidade ou gravidade especifica de liquidos utilizada na usina de acucar.



O teor de sodlidos totais foi obtido por meio de uma termobalanca Sartorius,
modelo MA35, também seguindo o procedimento interno. O método baseia-se na
perda de massa por aguecimento controlado, permitindo a determinag&o gravimeétrica

da fracdo solida presente na amostra.

3.5.2 Analise térmica TGA

Realizou-se filtracdo a vacuo do leite de cal apds o processo de aplicagdo no
caldo de cana, utilizando papel filtro faixa branca e lavando-se a amostra com alcool
etilico 95% da marca FMAIA para pausar o processo de hidratacdo. A amostra foi
seca em estufa a 100°C por periodo de 3 horas. Para verificar a eficiéncia de
hidratacdo das amostras, realizou-se andlise de termogravimétrica (TGA), com
equipamento da LECO, modelo TGA801, utilizando atmosfera de nitrogénio, 3,5 L/min,
com taxa de variacdo de temperatura de 10 °C/min e uma rampa de temperatura de

25 °C 4 1000 °C, conforme procedimento interno.

3.6 Anélise do caldo de cana-de-agucar

O caldo de cana bruto foi coletado apGs o processo de moagem da cana por
moendas na usina de acucar. As amostras foram homogeneizadas e congeladas. As

porcdes foram descongeladas conforme programacéo dos testes.

3.6.1 Determinacéo do pH

O pH foi determinado utilizando um medidor de pH Digimed, modelo DM220
calibrado aos valores de pH 4,00, 7,00 e 10,00.



3.7 Aplicacéo do leite de cal no caldo de cana-de-agucar

Foram preparadas trés aliquotas de caldo no volume de 1 L para cada amostra
de leite de cal. Apds a medicéo do pH inicial, adicionou-se o leite de cal com auxilio
de seringa de 3 mL, sob agitacdo constante, até atingir pH entre 6,8 e 7,2. O consumo
de cal foi determinado por gravimetria em balanca analitica Sartorius (Entris Il —
Essencial). Em seguida, o caldo ajustado foi aquecido até aproximadamente 90 °C
com auxilio de um ebulidor e adicionou-se 2 mL da solucédo de polimero anibénico a
0,05% m/v Praestol DW30, fabricante Solenis. Posteriormente, o caldo foi transferido

para proveta de 1 L para realizagao do teste de velocidade de decantagéao.

3.7.1 Determinacéo da velocidade da decantacéo

Para a realizacdo do ensaio, utilizou-se uma proveta de 1 L, na qual foi aplicada
previamente uma faixa branca ao longo da graduacéo, a fim de facilitar a visualizagéo
do decaimento do lodo. Apés a aplicacdo do polimero ao caldo de cana, o volume da
amostra foi transferido cuidadosamente para a proveta, iniciando-se imediatamente a

contagem do tempo com auxilio de um cronémetro.

A cada 10 segundos, durante um periodo total de 60 segundos, registrou-se na
faixa branca, a posicédo da interface entre o lodo e o sobrenadante, tomando como
referéncia a graduacgéo da proveta. Esse procedimento permitiu acompanhar a taxa

de sedimentacao do lodo ao longo do tempo.

Este teste de bancada é rotineiramente empregado na usina para avaliar a
eficiéncia do processo de decantacdo adotado, possibilitando a comparacdo do

desempenho entre diferentes condigbes operacionais.



3.7.2 Determinacao datransmitancia do caldo tratado

Apbs o teste de velocidade da decantacao, aguardou-se por 1 hora, transferiu-
se a parte sobrenadante para um pote e coletou-se uma aliquota para realizar a
medicdo da transmitancia da amostra. Aguardou-se a amostra atingir a temperatura
ambiente para realizar as medi¢des. Foi realizada uma varredura no espectro de 400
nm a 760 nm em espectrofotometro HP 8451, marca HP, para verificar o comprimento
de onda que possui menor absorbancia da coloracdo da amostra. Verificou-se que o
comprimento de onda de 760 nm apresentava menor absorbéancia, portanto, este foi
determinado como parametro para medicdo da transmitancia. Nao foi realizado

nenhum tratamento na amostra para medi¢ao da transmitancia.

3.7.3 Determinacao de célcio e magnésio no caldo de cana

As replicatas para analise de calcio e magnésio foram identificadas como AM
TIPO 1-1, AM TIPO 1-2 sendo referente aos testes realizados com a amostra AM 1 e
aliquotas AM TIPO 1-1SF, AM TIPO 1-2 SF referente aos testes realizados com a
amostra AM 2 SF e o caldo sem tratamento como caldo de cana. Este ensaio foi
realizado por laboratorio terceirizado, conforme Standard Methods for the examination

of water and wastewater 23th (2017).



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Composicao quimica e relacao granulométrica

Para as amostras de cal dolomitica cuja composi¢cao quimica esta apresentada
na Tabela 3, observaram-se resultados consistentes e constantes, o que era esperado,
uma vez que néo foi realizada nenhuma modificagéo que influenciasse na composi¢ao

quimica da amostra.

Tabela 3. Composicdo quimica e granulometria das amostras de Cal

dolomitica
PARAMETRO AM 1 AM 2 SF

% CaO Total 65,48 + 0,18 65,57 + 0,05

%MgO 25,27 £ 0,03 24,90 + 1,23

%Fe20s3 0,55+ 0,02 0,56 + 0,02

%Al203 0,63 + 0,03 0,63 + 0,09

%SiO2 + RI 3,21 + 0,06 3,28 +0,19

%PPC 4,48 + 0,32 533+0,14

%CO2 2,41 + 0,06 2,57 £ 0,05

%S 0,10+ 0,01 0,09 £ 0,02
%RETIDO EM 1,00MM 0,50 0,00
%RETIDO ACUMULADO EM 100# 13,20 0,00
%RETIDO ACUMULADO EM 200# 21,00 0,00
%RETIDO ACUMULADO EM 325# 24,20 0,00

RI: Residuo insolavel; PPC: Perda por calcinagao

Porém, um aumento nos valores de PPC e CO, para a amostra moida (AM 2

SF) é observado. Esse comportamento pode ser atribuido a manipulacéo fisica da
amostra, uma vez que a cal € um material higroscopico, capaz de absorver umidade
do ambiente, o que favorece processos de recarbonatacdo. Além disso, 0 processo

termomecanico de moagem, devido a alta energia aplicada, pode provocar alteracbes



estruturais no material, aumentando sua reatividade e, consequentemente, seu

potencial de interacdo com o CO, atmosférico.

Esse efeito é evidenciado na Figura 4, que apresenta a evolucdo da
concentracdo de CO, em funcéo do tempo de moagem, com medicdes realizadas em
triplicata para cada ponto. A medida que o tempo de moagem aumenta, ocorreu
reducdo do tamanho das particulas e aumento da area superficial, fatores que,
associados as condicfes termomecanicas e a presenca de umidade, intensificam a

interacdo com CO, e elevam sua concentragao.

A taxa de incremento na concentracdo de CO, é mais acentuada nos primeiros
180 segundos de moagem. Apos esse periodo, a variacao torna-se menos expressiva,
mantendo-se proxima ao valor final obtido aos 450 segundos. Essa tendéncia esté
diretamente relacionada ao comportamento granulométrico ilustrado na Figura 4, que
mostra que, até aproximadamente 180 s, ocorre a maior reducdo no tamanho das

particulas médias, caracterizando o periodo de moagem mais intensa.

A partir desse intervalo, a diminuicdo do tamanho das particulas torna-se
menos significativa, indicando que a maior parte do material de granulometria média
ja foi reduzido. Assim, conforme os dados apresentados, sugere-se que as novas
superficies expostas nos primeiros instantes da moagem sao as mais ativas para
interagir com o CO,, enquanto as etapas posteriores apresentam apenas ajustes finos

na granulometria, com menor impacto na reatividade do material.



Figura 4. Grafico de distribuicdo granulométrica e aumento da concentragdo

de CO2 em funcéo do tempo de moagem

40% 3,05
. 300 _
5 2,95 €
B 30% 16% 2,90 8
£ 25% 285 ¢
S ’ 2,80 ©
@ 20% 2,75 3
S 8% 5% 2,70 &
B 15% S
3] 2,65 qc)
T 10% 2,60 ©
IS 12% 2,55 ©
5% 1% 0

1% 3% 1% 7| 250

0% 2% - 2,45

0 180 360 450
Tempo de moagem (S)
m1,00mm m100# ©=200#  325#

Autor: Préprio

4.2 Granulometria e reatividade

O método para reatividade da amostra de cal de acordo com a ASTM C110-20
menciona uma propor¢do de 120 gramas de cal em 400 mL de agua deionizada.
Assim, a reatividade das amostras AM 1 e AM 1 SF foi inicialmente registrada
conforme o método normativo ASTM C110-20. No entanto, para as aplicacdes no
processo de clarificagcdo do caldo de cana, o leite de cal foi preparado com

concentracdo de 10% m/m conforme procedimento da usina.



Figura 5. Grafico da andlise de reatividade das cales AM 1 e AM 1 SF na

concentracdo de 30% m/v
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A amostra AM 1 SF apresenta granulometria mais fina em relagdo a AM 1,
resultado do processo de moagem. Conforme ilustrado na Figura 5, observa-se o que
ja foi apontado por Silva (2007) o aumento da area superficial especifica tende a
intensificar a reatividade da cal. Embora ambas as amostras tenham atingido
temperaturas maximas semelhantes, 71,9°C para AM 1 SF e 72,3°C para AM 1 SF
durante o teste, os tempos para alcancar esse pico foram distintos, aproximadamente
9 minutos para a AM 1 e cerca de 7 minutos para a AM 1 SF. O mesmo teste foi

realizado para comparar as amostras AM 1 e AM 2 SF conforme dados da Figura 6.



Figura 6. Grafico da andlise de reatividade das cales AM 1 e AM 2 SF na

concentracéo de 30% m/v
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A analise de reatividade confirma que a granulometria afeta diretamente a
velocidade e a intensidade da hidratacao da cal. A amostra AM 2 SF, mais fina, atingiu
79,5 °C com um periodo de tempo menor (6 minutos), enquanto a AM 1, mais grossa,
alcancou 72,3 °C de forma mais lenta (9 minutos), devido a menor area superficial
disponivel para reacdo. Esses resultados reforcam a tendéncia observada, quanto
menor o tamanho das particulas, maior a reatividade. Para verificar se esse
comportamento se mantém no preparo do leite de cal a 10% m/m, realizou-se um novo

teste de reatividade nas condi¢cdes de processo, apresentado na Figura 7.



Figura 7. Grafico da andlise de reatividade das cales AM 1 e AM 2 SF na
concentracao de 10% m/m
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Ao ajustar o preparo do leite de cal para a concentragéo de 10% m/m, verificou-
se uma reducéo significativa das temperaturas maximas de hidratacao, que passaram
a valores proximos de 51 °C, inferiores aos observados nos testes anteriores (>70 °C).
Como a Unica variavel alterada foi a concentragao, infere-se que esta atua como fator
limitante da intensidade térmica da reacdo. Ainda assim, a diferenca entre os perfis
cinéticos permanece evidente, sendo que a amostra AM 2 SF, de granulometria mais
fina, apresentou rapida elevacdo de temperatura nos primeiros 30 segundos,
indicando comportamento de cal muito reativa, enquanto a AM 1 atingiu temperatura
semelhante apenas apos cerca de 6 minutos. Esses resultados confirmam que tanto
a granulometria quanto a concentracdo do leite de cal influenciam diretamente a

velocidade de reacéo de hidratacgéo.

4.3 Caracterizacao do leite de cal

O leite de cal foi caracterizado conforme o teor de solidos, viscosidade, graus
Baumé, diametro de particula por disperséo a laser e do seu solido seco foi realizada

analise de termogravimetria.



Tabela 4. Resultados da caracterizacao fisica do leite de cal a 10% m/m apoés
periodo de 24 horas de agitacdo
AMOSTRA % TEOR DE VISCOSIDADE (cP) GRAUS

SOLIDOS 100 RPM BAUME °
AM 1 \ 11,11 + 0,02 16,50 + 0,1 9,0
AM 1 SF \ 10,91 + 0,01 16,00 + 0,3 9,0
AM 2 SF \ 10,99 + 0,01 16,40 + 0,1 9,0

Os resultados da Tabela 4 mostraram que a variagdo da granulometria n&o
alterou significativamente as propriedades fisicas dos leites de cal apds 24 horas de
reacdo. O teor de sélidos, viscosidade e graus Baumé permaneceram praticamente
constantes. Isso pode ser justificado porque, ha concentracdo de 10% m/m, o sistema
€ predominantemente liquido, reduzindo as interacBes particula-particula e,
consequentemente, a resisténcia da suspenséo, conforme discutido por Narashima et
al. (2008).

O autor também menciona que, em sistemas diluidos, a viscosidade cresce
guase linearmente com a concentragédo, ao passo que em sistemas concentrados as
interag@es entre particulas se tornam predominantes. Essa relagdo € coerente com 0s
resultados aqui obtidos para o leite de cal a concentracdo de 10% m/m, em que a
variacdo da granulometria ndo provocou diferencas significativas na viscosidade, o
que se sugere a fase liquida controla o escoamento e as interagdes sélidas séo

minimizadas.

4.3.1 Analise do tamanho de particula do leite de cal através da técnica

de disperséao alaser (PSD)

AplOs as medicbes de tamanho de particulas por dispersdo a laser, 0s
parametros D10, D50 e D98 que correspondem aos didmetros equivalentes para 0s
quais 10%, 50% e 98% do volume acumulado das particulas apresentam tamanhos
inferiores, foram selecionados para caracterizar o perfil granulométrico das amostras,

conforme apresentado na Tabela 5.



Tabela 5. Resultados da analise de PSD do leite de cal em concentracdo 10%

m/m
AMOSTRA Média D10 (um) Média D50 (um) Média D98 (um)
AM 1 1,782 9,273 99,75
AM 1 SF 1,978 11,93 103,1
AM 2 SF 2,772 13,75 100,9

Os dados iniciais nao foram suficientes para estabelecer, de forma conclusiva,
o efeito da moagem sobre a distribuicdo granulométrica, possivelmente em funcao da
baixa representatividade amostral. Tal limitacdo esta associada ao fato de a amostra
AM 1 apresentar maior proporcao de particulas de maior diametro, as quais tendem a
sedimentacao rapida, comprometendo a homogeneidade da suspensédo durante a

coleta.

Para aumentar a confiabilidade dos resultados, procedeu-se a realizagdo de
novas analises tabela 6, utilizando trés aliquotas por amostra, cada uma analisada em
duplicata, contemplando ainda medi¢cdes apds a estabilizacdo de temperatura da
amostra no ensaio de reatividade e apés 24 horas de agitacdo, a fim de verificar
eventuais fenbmenos de aglomeragdo. As médias obtidas sdo apresentadas na
Tabela 6. O teste nao foi realizado com a amostra AM 1 SF, pois a partir dos dados
anteriores decidiu-se trabalhar somente com as amostras AM 1 e AM 2 SF. Os dados

completos da analise podem ser acompanhados nos anexos 2, 3, 4 e 5.



Tabela 6. Resultados da analise de PSD do leite de cal em concentragdo 10%
m/m apds reatividade e apos periodo de 24 horas de agitacédo

. . Média D10 Média D50 Média D98
AMOSTRA  Condicdo de medicéo
(um (um) (um)
AM 1 ApOs reatividade 2,76 £0,10 12,70+ 0,41 149,50 + 30,04
AM 2 SF ApOs reatividade 2,96 + 0,15 15,42 + 0,43 96,65 + 8,17
AM 1 Apos 24h de agitacdo 2,11+ 0,11 9,12 + 0,63 196,90 * 66,24

AM 2 SF Apos 24h de agitagéo 2,72 +0,10 15,63 + 0,67 114,80 + 7,38

Conforme apresentado na Tabela 7, aplicou-se o teste F para avaliar se a média
dos grupos séo significativamente diferentes. Como pode-se verificar o teste F indicou
auséncia de diferenca estatistica quando cada amostra € comparada entre si nos dois
tempos de anélise (ap0ds a reatividade e apos 24 horas), aceitando-se a hipotese nula,
ou seja, as médias ndo se diferem. A partir dos dados estatisticos pode-se sugerir que
ndo ocorreram alteracdes significativas na granulometria ao longo do periodo de
agitacdo, descartando evidéncias de aglomeracédo ou fracionamento adicional das
particulas. Tal estabilidade é relevante, pois indica que o perfil granulométrico obtido
apos a moagem superfina se mantém ao longo do tempo, sugerindo, inclusive, que o
prolongamento do processo por 24 horas de agitacdo pode ndo ser necessario para a
reducdo do didametro de particulas, porém, os teores de Oxidos hidratados precisam

ser monitorados.

Por outro lado, ao comparar as amostras AM 1 e AM 2 SF, a hipotese nula é
rejeitada, confirmando que as distribuicdes granulométricas diferem estatisticamente,
resultado consistente com o efeito esperado da moagem superfina sobre a reducgao e

uniformizacéo da fracdo mais grossa.



Tabela 7. Teste F para comparagao das amostras na concentracao de 10%

m/m
Amostra Processo de comparacao F calculado  Ftedrico Hipotese
AM1le AM ApOs reatividade 13,52 5,05 Rejeita a
2 SF hip6tese nula
AM 1e AM  Apbs 24 horas de agitacéo 80,65 5,05 Rejeita a

2 SF hip6tese nula

AM 1 Apos reatividade e 24h de 0,21 5,05 Aceita a
hipétese nula

agitagcéo
AM 2 SF Apos reatividade e 24h de 1,23 5,05 Aceita a
A hip6tese nula
agitagdo

O mesmo teste foi realizado com as amostras AM 1 e AM 2 na concentracao
de 30% m/v, concentracdo utilizada para teste padrdo de reatividade, para afirmar a
influéncia da concentracdo na reducdo de particulas devido maior reatividade, os

dados encontrados estdo na tabela 8.

Tabela 8. Analise de PSD de amostras em concentracdo 30% m/v

AMOSTRA Processo de Média D10 Média D50 Média D98 (um)
comparagao (um) (Mm)
AM 1 Apos reatividade 3,00+ 0,11 13,37 + 0,56 146,67 + 24,65
AM 2 SF Apos reatividade 2,67 £ 0,07 12,58 + 0,12 54,95 + 0,75
AM 1 Apos 24 horas de 2,37 £ 0,08 10,64 + 0,29 124,5 + 16,17
agitacdo
AM 2 SF Apos 24 horas de 2,31+£0,11 12,03+ 0,21 53,32+ 2,32
agitacdo

A Tabela 8 confirma que a amostra AM 2 SF apresenta uma distribuicao de
particulas mais fina e homogénea em comparacdo a AM 1, diferenca ja observada
previamente, mas que se torna mais evidente na concentracédo de 30% m/v. Apos 24
horas de agitacdo, ambas as amostras mostram pequenas reducdes nos valores

médios, sem alteracao significativa no perfil granulométrico, indicando estabilidade do



sistema, em contraste com o comportamento observado a 10% m/m, no qual houve
aumento no tamanho de particula, especialmente em D50 e D98. Portanto, verifica-se
gue a concentracdo mais elevada (30% m/v), proporciona uma reducdo maior das

particulas devido aumento da reatividade (temperatura da reacao).

Nesse contexto, ao considerar as diferentes concentragdes, observa-se que a
amostra AM 2 SF a 10% m/m nao reproduziu o mesmo perfil granulométrico obtido a
30% m/v. Esse resultado pode ser atribuido a menor intensidade de interacao
particula-particula em sistemas mais diluidos, reduzindo o atrito interno e os efeitos
de desaglomeracgao que séo favorecidos em concentracdes mais elevadas, bem com
temperaturas mais elevadas nas amostras de concentracdo 30% m/v favorecendo a
reducado do tamanho de particulas. Assim, fica evidente que a concentracao de sélidos

exerce influéncia direta no refinamento da distribuicdo granulométrica final.

4.3.2 Anélise Térmica (TGA)

A partir dos dados das analises térmicas, figuras 8 e 9 foi possivel identificar os
eventos de desidroxilacdo caracteristicos dos hidroxidos presentes. O termo agua
combinada refere-se a agua liberada durante a quebra das ligac6es hidroxila (—OH)
de fases hidratadas, como Ca(OH), e Mg(OH),. Assim, a partir da quantidade de agua
combinada liberada nas etapas térmicas, torna-se possivel estimar o teor de
hidréxidos nas amostras com base nas relacdes estequiométricas das reacdes de

desidroxilag&o.
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A partir dos dados das curvas de TG foi possivel retirar informacdes sobre as
composic¢des das amostras analisadas, os dados estdo indicados na tabela 9.

Tabela 9. Resultados a partir das curvas de TG

Parametro AM 1 AM 2 SF
PPC* (%) 24,95 + 0,05 25,08 £ 0,01

Agua combinada com MgO (%) 5,35 + 0,05 6,08 + 0,05
Agua combinada com CaO (%) 11,73 +0,11 11,69 £ 0,15
Ca(OH)2 (%) 48,24 + 0,43 48,05 + 0,62
Mg(OH)2 (%) 17,24 +0,17 19,59 + 0,15

CO2 (%) 6,95 + 0,05 7,09 + 0,02

*PPC: Perda por calcinagéo

Os resultados de TGA indicam que as amostras apresentam composicoes
semelhantes, com poucas variagcdes apos a moagem. Observa-se um aumento no
teor de 4gua combinada ao MgO e de Mg(OH), na amostra AM 2 SF, o que sugere
maior hidratacdo da fase magnesiana devido ao aumento de area superficial
proporcionado pela moagem. Ja os teores de Ca(OH), e CO, permanecem
praticamente constantes, indicando que a moagem néo alterou de forma significativa
a hidratacdo da fase célcica nem promoveu carbonatacao adicional. Dessa forma, a
principal diferenca esta relacionada ao comportamento da fase MgO/Mg(OH),, que

apresentou maior reatividade na amostra superfina.

4.4 Aplicacao do leite de cal no caldo

A etapa de ajuste de pH do caldo clarificado foi realizada com o objetivo de
avaliar o consumo de leite de cal necessario para atingir o intervalo operacional
recomendado de 6,8 a 7,2. Para isso, foram comparadas as amostras AM 1 e AM 2

SF, mantendo-se as mesmas condi¢des de preparo, temperatura e agitacao.



Tabela 10. Resultado do ajuste do pH e consumo de cal apés aplicacédo

Massa de cal

AMOSTRA pH incial pH ajustado  pHfinal consumida/L de
caldo de cana (g/L)

5,38 6,95 7,12 0,37

AM 1 5,34 7,02 7,04 0,37
5,34 7,02 7,20 0,38

5,37 7,00 7,12 0,35

AM 2 SF 5,35 6,94 6,98 0,37
5,36 7,16 7,20 0,38

Embora a amostra superfina apresente ligeiro aumento no teor de Mg(OH),, o
consumo de cal para ajuste de pH permaneceu semelhante entre as amostras, com
consumo médio de 0,37 g de cal por litro de caldo para ambas as amostras. Isso pode
ser explicado devido a solubilidade das bases presentes, pois compostos com maior
solubilidade possuem maior liberacdo imediata de ions OH™. O Mg(OH),, sendo
menos sollvel e com cinética de hidratacdo mais lenta, contribui de forma limitada a
alcalinidade, atuando mais como reserva de reatividade a longo prazo como menciona
Boynton (1980).



4.4.1 Teste de decantacao

A figura 10 apresenta a evolugéo da altura da interface solido/liquido durante o

processo de sedimentacao para as amostras AM 1 e AM 2 SF.

Figura 10. Grafico de comparacéo da velocidade de sedimentacgéo do caldo
caleado com as amostras AM 1 e AM 2 na concentragdo de 10% m/m
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Observa-se que, embora ambas as amostras iniciem 0 processo com
comportamento semelhante, a AM TIPO 2 SF apresenta uma queda mais rapida da
interface a partir de aproximadamente 20-30 s, indicando maior velocidade de
sedimentacdo. Esse resultado evidencia que a moagem superfina favorece a
formacao de flocos mais densos e coesos, resultando em uma decantagdo mais
eficiente. Ja a AM TIPO 1 apresenta cinética de sedimentacdo mais lenta, sugere-se
gue devido a reatividade mais lenta das particulas maiores na etapa de coagulacéo o
observasse o comportamento indicado, prejudicando a etapa de floculacédo e

coagulagéo.

Ao final do tempo de anélise, ambas atingem alturas finais semelhantes,
sugerindo que a quantidade total de material sedimentado € comparavel, porém o

tempo para clarificacdo € menor quando se utiliza a amostra superfina.



Contudo, é importante destacar que nao foi possivel atingir plenamente a faixa
de temperatura recomendada (105-110 °C) apés a etapa de caleagem, pois, o caldo
iniciava fervura em temperatura proxima a 90°C, o que impossibilitou atingir a
temperatura estabelecida. O aquecimento adequado auxilia na degradacdo de
compostos coloridos e na eliminacdo de oxigénio dissolvido, contribuindo para a
estabilidade e coalescéncia dos flocos. Assim, a limitagdo térmica pode ter
prejudicado parcialmente o desempenho da clarificacédo, o que explica a presenca de
sélidos em suspensdo que nao decantaram completamente, especialmente nos
tempos finais de sedimentacéo.

4.4.2 Medicao datransmitancia do caldo

A transmitancia foi medida no sobrenadante apés 1 hora de decantacgéo, tempo
correspondente ao processo industrial. A faixa de 400-750 nm foi utilizada por
englobar a absorcdo de compostos responsaveis pela cor do caldo, como fendis,
taninos e produtos de escurecimento. Observa-se que as amostras AM 1 e AM 2 SF
apresentam curvas de transmitancia semelhantes ao longo do espectro, indicando

desempenho comparavel quanto a remocéo de compostos croméforos.

Figura 11. Grafico da comparac¢do da transmitancia do caldo caleado com as
amostras AM 1 e AM 2 SF
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No entanto, devido as limita¢cdes de aquecimento durante a etapa de caleagem,
a temperatura ndo atingiu 105-110 °C, o que restringe a degradacdo térmica de
pigmentos e a remocao de oxigénio dissolvido. Como resultado, foram mantidos
sélidos em suspenséo no sobrenadante como pode verificar a Figura 12, 0os quais nédo
foram removidos por filtragéo antes das leituras, podendo reduzir a transmitancia por

dispersdo e ndo necessariamente por maior concentracao de compostos coloridos.

Assim, os valores obtidos ndo devem ser interpretados como medida absoluta
de claridade, mas como parametro comparativo entre as duas granulometrias. Mesmo
com essa limitacao, verifica-se que a menor granulometria (AM 2 SF) nao prejudicou
a transparéncia final do caldo, corroborando os resultados anteriores de melhor
formacdo e sedimentacdo dos flocos sem alteracdo significativa do desempenho

optico.

Figura 12. Caldo de cana antes e ap0s o tratamento

Autor: Préprio



4.4.3 Determinacgao de calcio e magneésio residual

A Tabela 11 apresenta as concentracdes residuais de calcio e magnésio no
caldo apoés o tratamento com diferentes tipos e granulometrias de cal dolomitica. Os
dados foram obtidos para avaliar a influéncia do tipo de amostra e da reducéo
granulométrica na liberacdo de ions metalicos, em correlagdo com os resultados
obtidos por TGA, permitindo uma andlise da reatividade quimica do material no

processo de clarificagéo do caldo.

Tabela 11. Resultados de calcio e magnésio residual no caldo caleado

AMOSTRA Concentragao de célcio mg/L  Concentracdo de magnésio mg/L
Caldo sem tratamento 67 123
95 129
AM 1
107 128
102 141
AM 2 SF
101 150

A analise dos resultados evidencia que a concentragdo de calcio se mantém
relativamente constante, variando entre 95 e 107 mg/L para AM 1 e entre 101 e 102
mg/L para AM 2 SF, independentemente da granulometria, indicando que a
solubilizagdo do CaO no caldo ocorre de forma eficiente e estavel. Em contraste, o
magnésio apresenta aumento mais significativo, atingindo valores entre 141 e 150
mg/L para a AM 2 SF, em concordancia com os resultados do TGA que indicam maior
formacéao de hidréxido de magnésio (Mg(OH),) nas amostras mais finas. Esses dados
sugerem que a reducdo granulométrica aumenta a reatividade do magnésio no
sistema, enquanto o calcio permanece estavel, evidenciando a importancia do
controle da granulometria para otimizar a eficiéncia do tratamento do caldo. O laudo

de analise pode ser consultado no anexo 2.



5 CONCLUSAO

Os resultados deste estudo demonstram que a reducdo granulométrica da cal
dolomitica influencia diretamente sua reatividade e o0 comportamento de
sedimentacdo no processo de clarificacdo do caldo de cana. Embora a composicéo
quimica das amostras tenha permanecido similar, a AM 2 SF apresentou maior teor
de agua combinada associada aos hidroxidos, indicando maior grau de hidratacéo,

efeito atribuido ao aumento da area superficial promovido pela moagem.

A andlise de célcio e magnésio residual no caldo reforca essas observacoes, a
concentracdo de calcio manteve-se relativamente estavel entre as amostras,
enquanto o magnésio apresentou aumento significativo nas amostras superfinas, em
concordancia com os resultados de termogravimetria que indicam maior formacao de
Mg(OH),. Esse comportamento evidencia que a reducdo granulométrica potencializa
a reatividade do magnésio, ao passo que o célcio permanece estavel, refletindo a
eficiéncia da liberacdo de Ca(OH), independentemente da granulometria.

A comparacédo das propriedades fisicas e quimicas das amostras em diferentes
concentragbes revelou que a amostra a 10% m/m nao atingiu o mesmo perfil
granulométrico e grau de reatividade observado a 30% m/v. Esse efeito pode ser
atribuido a maior temperatura maxima atingida devido a maior concentracdo de
sélidos, promovendo assim uma reducdo mais acentuada no leite de maior
concentracdo. Esses resultados sugerem que estudos futuros devem ser realizados
considerando o preparo do leite de cal na concentracao de 30% m/v e posteriormente,
diluido conforme as condi¢cdes da usina, para verificar se o desempenho na
clarificacdo do caldo é otimizado. Além disso, com a redugdo no tamanho das
particulas e do consequente aumento da reatividade, recomenda-se também a
realizacdo de um estudo cinético para monitorar a concentracdo de hidréxidos ao
longo do periodo de 24 horas de hidratacéo, a fim de avaliar a necessidade de reduzir

esse intervalo.



Verificou-se ainda que a cal superfina acelerou a formacdo dos flocos,
favorecendo a geragdo de um lodo mais denso e aumentando a velocidade de
sedimentacdo, conforme observado nos ensaios de decantacdo. Entretanto, o
consumo de cal necessario para o ajuste de pH permaneceu praticamente constante
entre as amostras, podendo ser explicado, segundo Boynton (1980), pela baixa
solubilidade do Mg(OH), no meio reacional. A avaliacdo da transmitancia indicou
comportamento 6ptico semelhante entre os caldos tratados, embora os resultados
possam ter sido influenciados pelas limitacBes de temperatura durante a caleagem,
gue restringiram a degradacdo de compostos coloridos e favoreceram a presenca de

sélidos em suspensao, sem comprometer a comparacao entre as amostras.

Dessa forma, conclui-se que a moagem superfina da cal dolomitica mostrou-se
eficiente na etapa de clarificacao, principalmente pela otimizacdo da floculacdo e da
sedimenta¢do, sem aumentar o consumo de cal, evidenciando seu potencial como

alternativa vantajosa para aplicacao industrial.
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ANEXO 1 - LAUDO DE ANALISE DE CALCIO E MAGNESIO
RESIDUAL

@ AL-SUKKAR BIOTECNOLOGLA INDUSTRIAL A
AR
Fauz Gildo Iznicio n® 481 — MNova Fibeirinia :5 w |50 3007 = <
Ribeirdo Preto/SP — CEP 14.096-670 — tel: (16) 9 9725 3093 e /
ulsukkur e-mail: vendas2Falmubkkar. com br I
Certificado de analises N S04/25 Data da emissio:  27/08/2025

1. Dados do solicitante

[ Tipo da analise: [ Analise fisico-guimica de cdlcio e mamésio em caldo de cana |
[ ™ Orgamento: [ 4506 | N° Amostra: | FER 504 - 508 |

Meétodo requendo: Anahise dos metais realizada por especirofotomeina de absergio atdmica com chama conforme metodo
analifico de acordo com nomma APHA WWA, WPCT — Standard methods for the exammation of water
and wastewater 23th 2017).

1. Identificacio da amostra

Amosta Tipo de Matenal Data da Coleta Lacre
FER 504 Caldo de cana 14/08 -
FER 503 Caldo de cana AM tipo 1-1 14/08
FER 506 Caldo de cana AM tipo 1-2 14/08
FER 507 Caldo de cana AM tipo 1-1 5F 14/08

[ EER 508 | Caldo de cana AM tipo 1-2 5F [ 14/08

O Laboratoro ndo & responsavel pela amostragem Oz resultados e apheam 3 amostra conforme recebuda

[ Data recebimento amostra: | 14/08 | Data inicio ensaio: | 18/08

2. Resultados de anilise de Calcio (Ca) e Magnésio (Mg)

Parameiro Unidade Aetodo Resultado Ca Resultado Alg VAP LDAL
FER. 504 mgL SM3120B &7 123 NC 0,01
FER. 505 mgL SM3120B a5 129 NC 0,01
FER 3506 mg/L SM3120B 107 128 HNC 0,01
FER 507 mgL SM3120B 102 141 HNC 0,01

| FER 508 | mzL SM3120B 101 | 150 NC 0,01
WP - Valor Massimo Permissmvel LTM - Immite de detecgao do metodo 3C - nao consta
O laboracdrio de quimica da 41

3 Dra. Eloisa Mocheuri Kronka
Sukkar se encontra credenciado pela Rezp. técwica

CRO-IV regido sob o n° 27356-F CRQ n® (4236030

Ezze Certificado ndo pode ser reproduzido sem 3 aprovagio do laboratono, exceto s2 for reproduzido na mtegra |
Bareizo 000 — 200000 Pigma: l de ]




ANEXO 2 - CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA
AMOSTRA AM 1 10% M/M APOS PERIODO DE REATIVIDADE

Operalor: Gabia

Optical model: Fraunhofer.fT&80z

LS 13 320 5W Universal Liquid Module
Fluid: ETANOL

Average of 6 files

AM TIPO 1 _01_53.8ls
AM TIPO 1 _01_54 5ls
AM TIPO 1 _01_55.5ls
AM TIPO 1 _01_56.5ls
AM TIPO 1 _01_575ls
AM TIPO 1 _01_58.5ls

Diff. + Cum. < Volume (Averagea)
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Volume Statistics (Arithmalic)

Calculations from 0.375 um to 2000 wm

Valumea: 100%

Mean: 2473 um 5D: 36.32 ym
Median: 12.70 ymi

D{32) 5.822 pm

Mean/Median ratio:  1.948

Specific Surf. Area: 10306 emimL

<10% <25% <50% <75% <80% <88%
2763 uym 6.302 pm 1270 pm 26.89 um 56.05 pm 148.5 pm



ANEXO 3 — CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA
AMOSTRA AM 1 10% M/M APOS PERIODO DE 24 HORAS DE
AGITACAO

Oparalor: Gabia

Oplical model: Fraunhofer. 780z

LS 13 320 SW Universal Liquid Module
Fluid: ETANOL

Average of B files

AMTIPO 1 _01_41.8Is
AMTIPO1 _01_42.51s
AMTIPO1 _01_43.51s
AMTIPO 1 _01_44.5ls
AMTIPO 1 _01_45.5Is
AMTIPO 1 _01_46.51s

Diff. + Cum. < Volume (Average)
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Particle Diamaler (pm)

Wolume Statistics (Arithmetic)

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Valume: 100%

Mean: 23.86 pm 5D.: 43.39 pm
Madian: 9122 pm

D(3.2) 4596 pm

MeanMedian ratio;. 2616
Specific Surd. Area: 12776 cm®imL

=100 =25% «50% =75% =80% =08%
2108 pm 4.614 pm 9122 pm 21.35 pm 54.43 pm 196.9 pym



ANEXO 4 — CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA
AMOSTRA AM 2 SF 10% M/M APOS REATIVIDADE

Oparalor: Gabia

Optical model: Fraunhofer.f780z

LS 13 320 SW Universal Liquid Module
Fluid: ETANOL

Average of G fliles

AMTIPO 1 _01_05.51s
AM TIPO 1 _01_07 8ls
AMTIPO 1 _01_09.51s
AMTIPO 1 _01_10.8ls
AMTIPO 1 _01_06.51s
AMTIPO 1 _01_08.51s

Diff. + Cum. < Volume (Average)
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Particle Diamealter (um)

Volume Statistics (Arithmetic)

Calculations from 0.375 pym to 2000 wm

Valume: 100%

Mean: 2374 ym 5D: 23.76 um
Madian: 15.42 ym

D{3,2) 6.346 pm

MeanMedian ratio:  1.539

Specific Surd. Area: 9454 cm imL

=10% <25% <50% <75% =80% <QE%
2.958 ym 7. 1086 pm 1542 ym 32.95 uym 55.85 pm B6.65 pm



ANEXO 5 - CURVAS GRANULOMETRICAS DA ANALISE PSD PARA
AMOSTRA AM 2 SF 10% M/M APOS PERIODO DE 24H DE
AGITACAO

Oparalor: Gabia

Oplical model: Fraunhofer.fT80z

LS 13 320 s5W Universal Liquid Medule
Flluid: ETANOL

Average of G filas

AMTIPO1 _D1_17 5ls
AMTIPO 1 _D1_19.51s
AM TIPO 1 _01_20.8ls
AMTIPO 1 _D1_21.8ls
AM TIPO 1 _D1_18.8ls
AMTIPO 1 _D1_22 5ls

Diff. + Cum. < Volume (Average)
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Volume Statistics (Arithmatic)

Caleulations from 0.375 pm Lo 2000 pm

Valumer: 100%%

Mean: 2617 pm s5D.: 28.24 pm
Madian: 15.63 pm

3,2} 6.179 pm

MeanMedian ralioc  1.674
Specific Surl. Area: 9710 em®imL
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