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RESUMO

Com o advento da globalizagdo tecnolégica, o ideal para as empresas industriais é
processar matéria(s)-prima(s) com o seu aproveitamento integral para agregar mais
lucratividade a cadeia produtiva e ser mais competitividade no mercado. O presente
trabalho teve como objetivo, desenvolver o processo de aproveitamento dos residuos
(cabeca e cauda) oriundos da fabricacao de cachaga de alambique para obten¢ao de etanol
liquido neutro por processo de destilagdo convencional e por um inovador processo de
destilacdo assistido por micro-ondas, para obtencdo de dlcool gel a 70°INPM. Neste
trabalho, foi estudada a cinética dos processos destilatorios das misturas dos residuos, com
concentracdo de 40°GL, 42,5°GL, 45°GL, 47,5°GL e 50°GL nos dois sistemas de
destilacdo, variando a temperatura de aquecimento em 90°C, 92°C, 94°C, 96°C, 99°C e
100°C onde foram definidos pardmetros como temperatura ideal de aquecimento dos
sistemas, taxa de aquecimento, graduacdo alcodlica do etanol liquido destilado e
rendimento do processo, assim como, o ajuste da formulagdo tradicional de obtencdo de
etanol gel usando etanol extraido dos residuos. No processo destilatério, usando radiacao
micro-onda como agente de aquecimento, foi utilizado um microdestilador a micro-ondas
desenvolvido para esse fim, mantendo-se os mesmos parametros da metodologia definida
para a destilagdo convencional. Os residuos, o alcool liquido extraido e o etanol gel
antisséptico produzido foram caracterizados por métodos fisicos e fisico-quimicos como
densimetria, ebuliometria, cromatografia gasosa e viscosimetria. Os resultados obtidos
mostraram que, o etanol extraido dos residuos atende as especificacOes técnicas
estabelecidas pela ANVISA (Agencia Nacional de Vigilancia Sanitdria) para producdo de
etanol gel antisséptico a 70°INPM e a faixa de temperatura ideal de trabalho em ambos
destiladores é de 99°C - 100°C. O etanol gel antisséptico, obtido dos residuos, apresentou
caracteristicas fisicas e fisico-quimicas semelhante ao etanol gel tradicional e quanto ao
seu custo/beneficio, mostrou expressiva vantagem econdmica do ponto de vista de custo
com consumo de material e de preco do produto no mercado em comparacdo ao alcool gel

tradicional.

Palavras-chaves: Aproveitamento, residuo, destilacdo, etanol gel, micro-ondas



ABSTRACT

With the advent of technological globalization, ideal for industrial companies is to process
assessment (s) material (s) with your full time to educating the supply chain profitability
and be more competitive in the market recovery. This study aimed to develop the process
for recovery of waste (head and tail) deriving from the manufacture of cachaca to obtain
neutral liquid ethanol by conventional distillation process and an innovative distillation
process assisted by microwave, to obtain alcohol gel at 70 ° INPM. In this work , we
studied the kinetics of processes destilatorios mixtures of wastes with concentration of
40°GL, 42.5°GL, 45GL°, 47.5° and 50°GL in both distillation systems, varying the
temperature heating at 90°C, 92°C, 94°C, 96°C, 99°C and 100°C which defined
parameters, such as temperature optimum heating systems, heating rate, ethanol alcoholic
distillate yield and process, as well as adjusting the traditional formulation of obtaining
ethanol from ethanol gel using waste. In the process distillatory using radiation
microwaves as the heating agent, was used a microwave microdestilador developed for this
purpose, keeping the same parameters as defined methodology to conventional distillation.
Waste, liquid alcohol antiseptic gel extracted and ethanol produced were characterized by
physical and physico-chemical as densitometry, ebuliometria, gas chromatography and
viscometry. The results showed that the ethanol extract of the waste meets the technical
specifications established by ANVISA ( National Health Surveillance Agency ) for ethanol
antiseptic gel to 70°INPM ideal temperature range and work in both stills is 99°C - 100°C.
Ethanol antiseptic gel , obtained from waste, presented physical and physical-chemical
properties similar to ethanol gel and traditional terms of their cost / benefit ratio, showed
significant economic advantage from the standpoint of cost material consumption and price

of the product on the market compared to the traditional alcohol gel.

Key words: Utilization, residue, distillation, ethanol gel, microwave
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1- INTRODUCAO

Atualmente no mundo empresarial, principalmente no segmento agroindustrial,
o aproveitamento de residuos representa uma forte demanda por processamentos
industriais e os descartes desses materiais na natureza, geralmente, representam um
problema de restricdo industrial legal. O tratamento e o descarte de residuos, para muitas
empresas, significam custo adicional e, muitas vezes, aproveitd-los como matéria-prima
para outro processo € a alternativa vidvel. Beneficiar ou transformar residuos com valor
agregado permite as empresas gerar lucros e melhorar a sua competitividade, além disso, é
de fundamental importancia para o desenvolvimento sustentdvel e protecao ambiental.

A industria de cachaga de alambique do Brasil, desde os seus primoérdios, porta-
se dentro do segmento agroindustrial de derivados da cana-de-agicar em nivel de micro e
pequenas unidades fabris (RIBEIRO, 2000). Completando o segmento de bebidas
alcoolicas destiladas derivadas da cana-de-acucar, tém-se médias e grandes destilarias de
aguardente e, com o advento da globalizacio dos mercados, hd uma preocupacao
incessante, por parte dos empresarios, em desenvolver o processo produtivo atendendo aos
padrdes técnicos de qualidade, as normas técnicas estabelecidas em legislacdo e sem
agredir o meio ambiente.

Durante o processo de produgdo de cachaca de alambique, sdo gerados os
seguintes residuos: Ponteira da cana-de-actcar, bagaco de cana, vinhoto, cabeca e cauda. A
ponteira € usada na formulacdo de silagem para racdo animal, o bagaco ¢é utilizado como
combustivel nas fornalhas dos sistemas de destilacdo, em formulacdes de compostagem
para adubagdo e atualmente como matéria-prima para obtencdo de etanol de segunda
geracdo; o vinhoto, residuo com baixo teor alcodlico, usado em poucos engenhos em
compostagem e na fertirrigacdo (fertilizagdo e irriga¢do) na lavoura de cana-de-acucar, €
destinado a tanques (lagoas), que por falta de controle, causa desequilibrio ao meio
ambiente; a cabeca e a cauda, residuos liquidos com significativos percentuais de etanol
em sua composicdo e obtidos no processo de destilagdo da cachaga como primeira e
terceira fracdo do destilado, por falta de uma tecnologia apropriada para o seu integral
aproveitamento, quando incorporado ao processo produtivo da cachaca, compromete a sua

qualidade sensorial no que diz respeito a aroma e paladar (RIBEIRO, 2000).
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A fragdo cabeca com concentragdo alcodlica variando entre 60% - 70% em
volume (°GL), rica em substancias quimicas (ésteres, aldeido acético, butanol, propanol,
metanol e outros), pode ser destilada para obtencdo e comercializacdo de etanol
combustivel, desde que o dlcool extraido atenda as especificagdes técnicas, mas, quando
nao extraida no processo de fabricacdo da cachaca, confere a bebida caracteristicas
sensoriais indesejdveis, provocando mal estar e nduseas ao consumidor. A cauda também
chamada de caxixi ou 4gua fraca, com concentragdo alcodlica variando entre 20% - 30%
em volume (°GL) apresenta alta concentracdo de componentes quimicos (dcidos organicos,
furfural, isopropanol, édlcool isoamilico e outros) com pontos de ebulicdo superior ao do
etanol, e quando aproveitada no processo produtivo, gera indesejdvel aroma e sabor a
bebida. O descarte da cauda em muitos engenhos € feito junto com o vinhoto causando
impacto ao meio ambiente (NOVAIS, 1995).

O aproveitamento dos residuos (cabeca e cauda) para obtengdo de etanol gel
antisséptico a 70°INPM (% massa/massa) com orientacdo de extrapolacdo de escala de
nivel micro para industrial, usando a destilacdo convencional, apresenta-se como uma
inovacdo tecnoldgica que garantird uma significativa agregacdo de valor econdmico e
social ao segmento industrial produtor de cachaca, oportunidade de uma melhor
padronizacao sensorial da bebida e uma produ¢do mais limpa.

O etanol liquido neutro com graduagdo alcodlica acima de 76°GL (% v/v)
produzido nas destilarias de dlcool a partir da cana-de-agicar e considerado matéria-prima
basica a producao de dlcool gel antisséptico tradicional, além de requerer alta tecnologia
para sua produgdo, tem sido o grande vildo dos muitos acidentes domésticos
(queimaduras), principalmente os que envolvem criancas e, quando usado na fabricacio de
etanol gel antisséptico é um dos componentes da formulacdo que contribui para o alto
preco do produto, por isto, tornando-o inacessivel o dlcool gel antisséptico a populacdo
brasileira, principalmente aos mais pobres (ANVISA, 2010).

O etanol gel € um produto recentemente desenvolvido e de grande demanda
social, principalmente na drea da saude e sua aplicacdo € para inibir e/ou exterminar
bactérias, virus e fungos que causam doengas infectocontagiosas. O uso de etanol liquido
neutro produzido em destilaria de 4lcool na producdo de etanol gel, o torna inacessivel ao
consumidor de baixa renda e seguramente o etanol neutro obtido dos residuos

proporcionard pre¢o mais baixo ao etanol gel.
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Diante dos ensaios desenvolvidos e dos resultados obtidos no Laboratério
Piloto de Quimica Industrial (LAPQ) do Centro de Tecnologia da UFPB, a presente
pesquisa propde dois processos alternativo para aproveitamento dos residuos (cabeca e
cauda) oriundos da fabricagdo de cachaca de alambique para obtencdo de dlcool gel
antisséptico, através das seguintes etapas: processo de extragdo de etanol liquido dos
residuos para producdo de etanol gel antisséptico utilizando microdestilador de etanol
tradicional, desenvolvimento de um novo equipamento de destilacdo de etanol assistido por
micro-ondas, novas formulagdes de preparacdao de etanol gel antisséptico usando etanol
liquido neutro extraido respectivamente por destilacdo convencional e assistido por micro-
onda, bem como, o procedimento para a extrapolacdo de escala nivel laboratorial de
obtencdo de etanol liquido neutro por destilagdo convencional a partir dos residuos para
escala industrial (engenho).

No presente trabalho, foi analisado o custo/beneficio de obtencdo de etanol gel
antisséptico obtido de élcool etilico extraido (destilado) dos residuos (cabeca e cauda), em
relac@o ao etanol gel antisséptico tradicional produzido com dlcool fabricado em destilaria
do segmento industrial sucroalcooleiro, bem como, a economia de energia dos processos
de extracdo de etanol dos residuos por destilacdo convencional e destilacdo assistida por

micro-ondas.
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OBJETIVOS

- OBJETIVO GERAL

Desenvolver os processos de obten¢do de etanol liquido neutro a partir dos
residuos (cabeca e cauda) gerados na fabricacido de cachaca por destilacdo convencional e
destilacdo assistida por micro-ondas e a obtencao de etanol gel antisséptico usando o etanol

neutro extraido dos residuos.
- OBJETIVOS ESPECIFICOS

* Caracterizar os residuos (cabeca e cauda) oriundos da fabricacdo de cachaga quanto

aos seus teores alcodlicos e demais substincias volateis;

* Definir os parametros de preparacdo das misturas (cabeca e cauda) para extracdo de

etanol liquido por destilacao convencional e assistido por micro-ondas;

* Desenvolver e experimentar um sistema de destilacio assistido por micro-ondas para
extrair o etanol liquido contido nas misturas dos residuos (cabeca e cauda) com

caracteristica neutra;

* Definir as varidveis fisicas dos processos destilatérios (destilacdo convencional e
destilacdo assistida por micro-ondas) através das cinéticas de destilagdo das misturas
(cabeca e cauda) com concentracdes de 40°GL, 42,5°GL, 45°GL, 47,5°GL e 50°GL

experimentando varias temperaturas de aquecimentos;

* Caracterizar o etanol liquido extraido das misturas obtido por destilagao convencional
e assistida por micro-ondas e comparar as suas especificagdes técnicas com o etanol

liquido neutro tradicional;

* Desenvolver os procedimentos operacionais dos processos de destilacdo das misturas
(cabeca e cauda) nos dois destiladores (convencional e assistido por micro-ondas)

utilizando os dados obtidos das cinéticas de destilagdo;
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* Desenvolver as formulagdes quimicas de obtencdo do etanol gel antisséptico, usando
etanol neutro extraido dos residuos (cabeg¢a e cauda) por destilagdo convencional e
destilacdo assistida por micro-ondas respectivamente, e produzir o etanol gel dentro das

especificagdes previstas pela legislacdo da ANVISA;

 Caracterizar o etanol gel antisséptico produzido quanto aos pardmetros fisico,

quimico e fisico-quimico;

* Mensurar e comparar o custo/beneficio do etanol gel antisséptico obtido com o
etanol liquido extraido dos residuos, com o etanol gel tradicional comercializado no
mercado e obtido com etanol neutro produzido em destilaria, bem como, o consumo de
energia elétrica dos dois processos de destilacdo (destilacdo convencional e destilacdo

assistida por micro-ondas).



Revisado bibliografica - capitulo 3

3 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 - Aspectos gerais da industria de cachaca e de aguardente de cana-de-aciicar

Estabelecido no Decreto Federal n® 4.851 de 2003 - artigos 92, cachaga é a
bebida tipica e exclusiva do Brasil obtida da fermentacdo alcodlica do mosto de caldo de
cana-de-actcar, geralmente destilada em alambique de cobre, com graduagdo alcodlica
determinada a 20°C de 38°GL - 48°GL (% em volume), com caracteristicas sensoriais
peculiares, podendo ser adicionada de acucares até 06 gramas por litro, expressos em
sacarose. Segundo Alves (2004), aguardente de cana-de-agucar € a bebida obtida por
idéntico processo fermentativo ao da cachaca e destilada geralmente em colunas de
destilacdo em ago inox, com graduagdo alcodlica determinada a 20°C variando de 38°GL -
54°GL, podendo também, ser obtida em nivel artesanal ou industrial pelo processo
denominado de estandardizacdo (mistura de destilados alcodlicos oriundos da cana-de-
acucar) e permitido por legislagdo conter até 30 gramas de sacarose por litro de aguardente.

Cachaca de alambique e aguardente de cana-de-aguicar sdo bebidas destiladas de
grande demanda nacional especialmente nas classes sociais C e D e atualmente com
crescente consumo nas classes A e B. Consideradas as legitimas bebidas do Brasil, a
cachaca e a aguardente sdo os produtos que melhor ilustram todas as acgoes, tensdes e
contradicdes por traz das transformacdes que permeiam a histéria do sistema agroindustrial
brasileiro. A producdo e o consumo estdo profundamente interligados a aspectos
econdmicos, sociais e politicos para constru¢do do Brasil como repiblica (ABRABE,
1997).

Segundo dados da Associagdo Brasileira de Produtores de Bebidas
(ABRABE, 2009), o pais tem mais de cinco mil marcas de cachacga e cerca de trinta mil
produtores. A cachaca de alambique e a aguardente de cana sdo as bebidas destiladas mais
consumidas no Brasil e juntas, detém o terceiro lugar no ranking mundial de bebidas
destiladas ficando atrds apenas da vodka e do soju (bebida oriental) destilada obtida a partir
do mosto fermentado do arroz. O segmento industrial de producdo de cachaca de
alambique vem passando nos ultimos anos, por mudangas tecnoldgicas e organizacionais

que estdo cada vez mais agregando valor a bebida.
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Na Figura 1 podem ser observados exemplos dos diferentes tipos de cachaca de

alambique, em diversas embalagens, produzidas exclusivamente no Brasil.

=R

e el

Figura 1 - Tipos de cachaga de alamblque
FONTE: http://www.centrosjc.com.br/noticias/wpcontent/uploads/2013/04/prateleira_cachaca
_620x465-620x404.jpg

Tipos de cachacas:

Virios tipos de cachagas sdo produzidos no Brasil, destacando-se:

* Cachaca branca recém-destilada - cachaca envasada apds destilacio;

* Cachaca branca descansada- cachaca estocada até 11 meses e 29 dias em barris de
madeira que ndo confere cor;

* Cachaca branca adocicada - cachaga obtida a partir da cachaca recém destilada ou
descansada contendo até 30 gramas de sacarose / litro;

* Cachaca envelhecida tradicional - cachaca com no minimo um ano estocada em barris
de madeira que confere cor, aroma e sabor;

* Cachaca envelhecida Premium - cachaga que foi estocada (envelhecida) de um ano até

trés anos em barris de madeira que confere cor, aroma e sabor;
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* Cachaca envelhecida Extra Premium - cachaca com tempo de estocagem > 3 anos em

barris de madeira que confere cor, aroma e sabor.

FONTE: Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento (MAPA) - Instrugdo
Normativa n° 13 (2005).

Segundo Maia (2011), o consumo per capta de 2009 foi de 12 litros de cachaca
por brasileiro acima de 18 anos e a producio total de cachaca e aguardente passou de 418
milhdes de litros para 1,3 bilhdes entre 1970 e 1999, e em 2009, a producdo atingiu
aproximadamente 1,5 bilhdes de litros. Estima-se que todos os estados do pais produzem
principalmente cachaca de alambique em nivel artesanal, ficando a producao de aguardente
de cana em destaque aos Estados de Sao Paulo, Pernambuco e Bahia.

Em 2011 o Estado de Sao Paulo produziu 45% de toda aguardente do Brasil,
com destaque em volume de producdo para aguardente estandardizada. A Bahia € o
segundo maior produtor de cachaca de alambique seguido de Pernambuco e Ceard. A
cadeia produtiva de cachaca de alambique se caracteriza no cendrio nacional de producio
de bebidas destiladas pela predominancia do segmento artesanal e artesanal modernizante,
sendo o Estado de Minas Gerais um dos maiores produtores de cachaga branca descansada
e envelhecida, chegando a 8% da producgdo nacional. No Nordeste brasileiro predomina a
fabricacdo de cachaca branca recém-destilada e cachaca descansada em pipas de freijo e
umburana.

Segundo os dirigentes da ASPECA (Associagdo Paraibana dos Engenhos de
Cana-de-Acucar), 2012, a Paraiba, Estado reconhecido nacionalmente por produzir
cachaca branca de qualidade, apresenta-se no cendrio nacional com apenas 5% da
producdo de cachaca de alambique, detém o maior fabrica de producdo de cachaca de
alambique do Brasil (Engenho S@o Paulo) localizado no municipio de Cruz do Espirito
Santo, com producdo didria média de 25.000 litros por dia e duas empresas
estandardizadoras de aguardente de cana-de-acucar (unidades industriais produtoras de
aguardente que utiliza como matéria-prima destilados alcodlicos adquiridos de vérios

engenhos) no interior do Estado.
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3.2 - Producio de cachaca de alambique e de aguardente de cana-de-aciicar

O segmento agroindustrial produtor de cachaca de alambique e de aguardente de
cana-de-acticar no Brasil, encontra-se dividido em trés subsegmentos com caracteristicas
bem distintas e conflitantes. O subsegmento Industrial de grande porte, compostos pelas
maiores empresas de fabricacdo de aguardente de cana-de-agicar (destilarias de
aguardente) e empresas estandardizadoras, e cuja principal caracteristica é a producdo
padronizada em larga escala, onde predominam plantas quimicas com colunas de
destilacdo em ago inox; o subsegmento Artesanal Tradicional, compreendendo os micros e
grande parte dos pequenos engenhos de cachaca de alambique independentes e cujas
caracteristicas sdo as diversidades de processos produtivos e de marcas, € com uma
profunda identificacdo com as regidoes onde sdo localizados; e o subsegmento Artesanal
Modernizante formado por pequenos, médios e grandes produtores de cachaca de
alambique, mas que estdo institucionalmente ligados a pessoas juridicas (associagdes e
cooperativas) criadas nas proprias regides produtoras para representar os interesses dos

produtores associados (COUTINHO, 2001).

Caracteristicas dos segmentos produtores de cachaca de alambique e aguardente de cana-

de-agicar (COUTINHO, 2001):

Subseemento industrial (fabricantes de aguardente em larga escala):

- Cana-de-acucar geralmente queimada e colheita mecanizada da lavoura de cana;

- Adquirem aguardente de cana e cana-de-agucar de terceiros para 0 processo;

- Utilizam colunas de aco inox para destilar a aguardente;

- Alta producio, controle de qualidade refinado e mao-de-obra especializada;

- Fermentac@o com levedura selecionada e uso de produtos quimicos;

- Marketing em nivel de mercado interno e externo e preco baixo da bebida;

- Parceria com empresas internacionais para consolida¢ao do mercado externo;

- Mix variado de produtos, focando a sofisticagdo e a associagdo com a caipirinha;

- Predominantemente o segmento € constituido por empresas de estandardizacdo de

aguardente.
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A Figura 2 apresenta uma unidade industrial de fabricagdo de aguardente de

cana-de-acticar de grande porte.

Figura 2 - Unidade industrial de aguardente de cana-de-acicar
FONTE: http://www.ypioca.com.br/fabricas.html

O subsegmento Artesanal Tradicional, do ponto de vista econdmico, &
considerado agroindustrias familiares, onde o engenho de cachaca, pecudria e agricultura
estdo em inter-relacionados. A organizacdo da producdo ainda € bastante heterogénea e
sem o uso das ferramentas da qualidade para assegurar ao processo produtivo uma bebida
de qualidade reconhecida.

Caracteristicas do subsegmento artesanal tradicional produtor de cachaca de alambique:

- Cana-de-actcar colhida crua (sem ser queimada) e moida em até 24 horas;

- Producdo da cana-de-agucar, geralmente prépria;

- Grande quantidade de unidades produtivas sem CNPJ;

- Sistema produtivo arcaico, mas em convivéncia com produtores mais modernos;

- Forte integracdo com a pecudria partilhando o espaco fisico da cadeia produtiva e o
aproveitamento dos residuos sélidos do processo para racao e adubagao;

- Comercializacao da bebida em mercados locais, dependendo de atravessadores;

- Processo fermentativo realizado em boa parte dos engenhos em dornas de inox e

destilacdo em alambique de cobre tradicional.
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O subsegmento de produgdo artesanal moderrnizante conserva os principios do
processo artesanal tradicional, mas, com o diferencial que vem atender as exigéncias do
mercado e a legislacdo vigente. A qualidade e a padronizacdo da bebida sdo asseguradas
pelo uso das ferramentas da qualidade “5S, BPF e C (Boas Praticas de Fabricagcdo e
Controle) e APPCC (Andlises de Perigos e Pontos Criticos de Controle)” e por
equipamentos mais modernos (COUTINHO, 2001).

Caracteristicas do subsegmento artesanal modernizante:

- Cana colhida sem queima e moida em até 24 horas;

- Producdo e consumo de cana-de-agiicar em sua maior parte propria;

- Integracdo da producgdo da cachaca com outra atividade agropecudria;

- Fator de diferenciacdo: vinculo com as tradicdes regionais e qualidade sensorial da
cachaca reconhecida;

- Acesso a mercados nacionais € internacionais;

- Organizacdo produtiva se diversificando com associativismo e cooperativismo;

A Figura 3 apresenta o sistema de destilacdo de um engenho artesanal modernizante.

Figura 3 - Sistema de destilacdo em engenho de cachaca modernizante
FONTE: http://www.alambiquessantaefigenia.com.br/
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3.3 - Perspectivas do segmento produtor de cachaca de alambique

O mercado de cachaca e de aguardente de cana-de-aguicar (mistura de tradi¢des
centendrias e pequenas companhias familiares e destilarias de grande e médio porte) atende
a todos os Estados do Brasil e vérios paises (ABRABE, 2006).

A Figura 4 mostra os quantitativos da exportagdo de cachaga de alambique para

diversos paises.

PRINCIPAIS PAISES IMPORTADORES EM VALOR - 2008
Total : US$ 16.418.978,00

21%
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= OUTROS PAISES

5% 6%

Fonte: MDIC - ALICE WEB - NCM 2208.40.00

Figura 4 - Paises importadores de cachaca de alambique

Segundo Ribeiro (2000), a grande demanda pela cachaca artesanal deve-se ao
fato de que em Minas Gerais foi realizado um trabalho de incentivo a melhoria da
qualidade da bebida sendo introduzidos melhoramentos no processo de producdo e no
design de embalagens, mas, com o cuidado de ndo modificar, em sua esséncia, as tradi¢des
da prética artesanal. Dessa forma, conferiu-se mais qualidade a cachaca e uma roupagem
em niveis semelhantes as bebidas destiladas mais famosas do mundo. Também ocorreu a
insercdo do BDMG - Banco de Desenvolvimento de Minas Gerais, no incentivo a essa
atividade, passando a financiar os projetos de implantacido de novas unidades industriais de

cachaca de alambique modernizante.
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3.4 - Processo de fabricacao de cachaca de alambique

O processo de fabricacdo de cachaga branca em engenhos artesanais €
desenvolvido obedecendo as seguintes etapas: recepcdo da cana-de-actcar, selecdo da
cana-de-acticar, limpeza da cana, moagem da cana, diluicdo do caldo, decantagdo do caldo,
preparacao do fermento, inoculacdo do fermento no caldo, fermentacdo do caldo e
destilacdo do vinho do caldo de cana (destilacdo da cachaga), descanso da cachaca em
barris de madeira que ndo confere cor, filtragem da cachaca descansada e envasamento, ou
envasamento da bebida apds destilacio (CARDOSO, 2001).

Segundo Cleto e Mutton (1995), uma das caracteristicas do processo de
fabricacdo de cachaca artesanal € o uso de insumo (4cido acético, fubd de milho e farelo de
arroz) no processo fermentativo.

Segundo Maia et al. (1997), a cachaca branca recém-destilada e a cachaca
branca maturada (descansada) s@o os dois tipos mais produzidas nos engenhos artesanais
tradicionais e comercializadas no mercado.

Nos engenhos artesanais modernizantes, ou seja, nos engenhos que aderiram ao
uso de processos mais modernos e as ferramentas da qualidade, o processo de fabricacao
de cachaca conserva os mesmos principios do artesanal tradicional, diferenciando-se no
sistema de preparacdo de cana para moagem, sistema de geracdo de calor para aquecimento
dos alambiques (caldeira), dornas de destilacio em aco inox, controle de qualidade dos
produtos em processo € do produto final (cachaca) e produtividade, (NOVAIS, 1997).

Na Figura 5 estd apresentada a planta quimica do processo de fabricacdo de
cachaca em engenho artesanal tradicional de pequeno porte, considerando para
fermentacdo alcodlica cana-de-agucar da regido, mosto de caldo de cana com brix variando
de 15 — 16, fermentacdo alcodlica desenvolvida em dornas de aco inox com processo em
batelada, uso e multiplicagcdo de fermento selvagem obtido da prépria cana-de-agucar
(saccharomyces cerevisiae), aproveitamento do pé-de-cuba (massa de células de levedura)
apo6s 3 - 4 horas do final da fermentac@o para posterior fermentacdo alcodlica e destilagao
do vinho de caldo de cana em alambique de cobre com aquecimento direto em fornalha

usando o bagaco da prépria cana-de-agicar como combustivel.
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Planta quimica de processo de fabricagdo de cachaga artesanaltradicional

Eaha . Moenda

o 8
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Figura 5 - Planta quimica de engenho artesanal tradicional
FONTE: Adaptado de: http://www.alambiquessantaefigenia.com.br/.

A Figura 6 apresenta o fluxograma do processo de fabricacdo de cachaca de
alambique nos engenhos modernizantes, unidades industriais que se diferenciam do
sistema artesanal por usarem rotineiramente a ferramenta da qualidade BPF e C (Boas
Préiticas de Fabricacdo e Controle), laboratério de fisico-quimica para o controle de
qualidade do processo e do produto final, aproveitamento dos residuos sélidos do processo
(palha e ponteira) para adubacdo da cana-de-agucar, uso do vinhoto como agente
fertirrigador (fertilizacdo e irrigacdo do solo da prépria lavoura de cana) e o processo de
compostagem (aproveitamento de vinhoto, bagaco de cana e esterco de aves) para geragio

de adubo organico soélido.
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Fluxograma do processo de fabricacdo de cachaca de alam seemento artesanal modernizante
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Figura 6 - Fluxograma de fabrica¢do de cachaca em engenho modernizante

3.5 - Padroes de identidade e qualidade de cachaca de alambique

O Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento (MAPA) através da
Instru¢do Normativa n°13 de 29/06/2005, publicada em 30/06/2005 no Didrio Oficial da
Uniao (DOU), (BRASIL, 2005) estabeleceu para cachaca de alambique padrdes de
identidade e qualidade para diferenciar e legalizar bebida.

A Tabela 2.1 apresenta os itens e tolerancias para composicdo quimica da
cachaca de alambique, inclusive a graduagdo alcodlica, considerando valores maximos
admissiveis de componentes quimicos mais voldteis e menos voldteis do que o etanol

(ALVES, 2004).
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Tabela 1 - Itens e tolerancias para composi¢cdo quimica da cachaca de alambique

ITENS ANALISADOS

Grau alcodlico

Acidez volatil (em acido acético)
Esteres totais (em acetato de etila)
Aldeidos (em aldeido acético)
Furfural (aldeido)

Alcoois superiores

Soma dos componente secundérios
Alcool metilico (Metanol)
Carbamato de etila

Diacetil (2,3 butanodiona)
Acroleina (2-propanal)

Cobre

Chumbo

Arsénio

TOLERANCIAS
38°GL a 48%°GL a 20 °C
Miximo de 0,15 g/100 mL (4lcool anidro)
Miximo de 0,20 g/100 mL (4lcool anidro)
Miximo de 0,030 g/100 mL (alcool anidro)
Miximo de 0,005 g/100 mL (4lcool anidro)
Miximo de 0,320 g/100 mL (4lcool anidro)
Miximo de 600 mg/100 mL (4lcool anidro)
Maximo 0,25 ml/100 mL (alcool anidro)
Miéximo de 150 pg/L
< 2 mg/100 mL (4lcool anidro)
< 5 mg/100 mL (4lcool anidro)
Miximo de 0,15 g/100 mL (élcool anidro)
<200 pg/L
< 100 pg/L

FONTE: MINISTERIO DA AGRICULTURA E ABASTECIMENTO (2005)

Segundo Alves et al. (2010), os componentes volateis da aguardente e da

cachaca, principalmente os ésteres, sdo os que conferem aroma e sabor a bebida.

3.6 - Producio industrial de etanol liquido

Segundo Magalhdes et al. (1991), o segmento industrial produtor de etanol
liquido no Brasil teve notdvel ascensdo nas décadas de 1970 1980 com o Programa
Nacional do Alcool (PROALCOOL) criado em 14 de novembro de 1975 pelo decreto n°
76.593 no Governo Geisel. O objetivo do PROALCOOL era evitar o aumento da
dependéncia externa de divisas quando dos choques de preco de petréleo no mercado

externo.
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De 1975 a 2000 foram produzidos cerca de 5,6 milhdes de veiculos a dlcool
hidratado e acrescido a isso, o programa induziu a adi¢do de dlcool anidro (cerca de 5% a
25%) do volume de gasolina pura. Essa adicdo proporcionou uma reducdo de gas
carbonico da ordem de 110 milhdes de toneladas de carbono. Além disso, a adicdo de
etanol a gasolina favoreceu a uma redug¢do na importacio de aproximadamente 550
milhdes de barris de petréleo e ainda, proporcionando uma economia de divisas da ordem
de 11,5 bilhoes de délares (MACEDO e NOGUEIRA, 2004).

A produgio de etanol no Brasil, segundo Roberto e Carlos (2010), atingiu o
patamar de 28 bilhdes de litros, gerando mais de dois milhdes de empregos diretos e
contribuindo para forma¢do do PIB com 1,5%. A perspectiva para 2030 é que o Brasil
poderia estar produzindo 20% do combustivel ecoldgico do planeta, o equivalente a 130
bilhdes de litros de etanol, gracas a sua tecnologia de ponta. A inovacdo tecnoldgica do
segmento € garantida pelo trabalho do Centro de Tecnologia da Cana (CTC), em Campinas
(SP), uma institui¢cao bancada por 140 usineiros de agucar e alcool. Os 150 pesquisadores
do CTC (Centro de Tecnologia da Cana-de-agucar) trabalham para otimizar a cadeia
produtiva da cana-de-acticar desde o cultivo da lavora a transformacgdo em produtos uteis,
lucrativos e com tecnologia sustentavel.

O etanol brasileiro € produzido em destilarias de alcool anexas as usinas de
acucar e em destilarias autdbnomas a partir da cana-de-actcar e € obtido por via bioquimica.
O élcool produzido em destilarias apresenta percentuais de componentes secunddrios
diferentes em fun¢do do seu uso. Segundo Macedo e Nogueira (2004), o Brasil detém o
maior parque industrial de producdo de etanol oriundo de cana-de-acticar do mundo, com a
mais alta tecnologia.

Para o ano de 2015, a meta € produzir 50 bilhdes de litros de dlcool derivado da
producdo agricola de 1 bilhdo de toneladas de cana-de-agucar. As capacidades produtivas
das unidades industriais de fabrica¢do de etanol variam de nivel micro & macro e a na
Paraiba, segundo informacdes dos gerentes industriais das destilarias GIASA e JAPUNGU,
com capacidade nominal de produgdo é de 550.000 litros / dia e 400.000 litros /dia de
etanol respectivamente, as destilarias no nosso Estado apresentam porte de médio a

grandes unidades industriais.
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A Figura 7 apresenta uma fotografia de uma destilaria de etanol de grande porte
que produz diferentes tipos de d&lcool (etanol hidratado combustivel, etanol anidro
combustivel, etanol neutro e etanol industrial) e aproveita o vinhoto para fertirrigacdo da

lavoura de cana-cana-de agucar.

Figura 7 - Planta quimica moderna de fabricacdo de etanol em escala industrial
FONTE: http://br.bing.com/images/search?q=fotografias+de+destilaria+de+etanol

Definida na Resolucio ANP N° 7, de 9.2.2011 - DOU 10.2.2011, a graduacao
alcodlica do etanol combustivel hidratado e do etanol anidro produzido em destilarias varia
entre 92,3°INPM a 93,6°INPM e 99,5°INPM a 99,8°INPM respectivamente. Dependendo
da graduacao alcodlica o etanol pode ser classificado em:

* Etanol absoluto - etanol produzido com alto grau de pureza (99,99%) geralmente obtido
por sintese quimica e comumente usado em ensaios laboratoriais;
* Etanol hidratado - usado comumente como combustivel automotivo com grau de pureza

variando entre (92,3 a 93,6 °INPM);

18



Revisdo bibliogréfica - capitulo 3

* Etanol anidro - destinado a mistura com a gasolina na propor¢do de até 25% com pureza
da ordem de (99,5 °INPM min.);

* Etanol desnaturado - dlcool hidratado acrescido de uma ou mais substancias que confere
sabor ou odor repugnante, a fim de impedir seu uso em bebidas, alimentos e produtos
farmaceéuticos, mas sem efeito toxicoldgico e grau de pureza variado e pode ser aplicado
para a limpeza de muitos itens domésticos;

* Etanol neutro - dlcool hidratado com baixo grau de impurezas volateis destinado a
inddstrias de bebidas, farmacéuticas e uso doméstico com grau de pureza entre ( 70°GL a
96°GL);

* Etanol industrial - dlcool hidratado produzido exclusivamente para industria quimica de
tinta, corante, borracha, vernizes e outras com pureza da ordem de 96°GL;

* Etanol de cereais - dlcool obtido a partir de cereais (milho, soja, arroz, outros) geralmente
usado na preparacdo de perfumes, colOnias e produtos aromatizantes com grau de pureza
da ordem de 96°GL;

* Etanol gel antisséptico (dlcool gel) - dlcool com caracteristica viscosa e graduacdo
alcoolica de no minimo 70°INPM e no maximo 77°INPM, produzido por industria quimica
de saneantes e/ou farmacéutica a partir do etanol neutro de destilaria.

Na producdo de etanol gel antisséptico tradicional, usa-se o etanol liquido neutro
de uso farmacéutico especificado pela ANVISA com graduacdo alcodlica variando entre
96°GL a 97°GL, podendo o alcool ser oriundo de cana-de-agticar ou de cereais. Para
produzir etanol gel antisséptico e comercializa-lo é necessario que o produto e a empresa
sejam registrados junto a ANVISA.

A Tabela 2 apresenta as especificacdoes técnicas do etanol liquido neutro
produzido a partir da cana-de-acucar nas destilarias de dlcool anexas as usinas e em
destilarias autonomas, a exemplo “Destilaria MIRIRI, Destilaria Japungu e Destilaria
GIASA” localizadas nos municipio de Santa Rita e Pedras de Fogo no Estado da Paraiba,
alcool recomendado pela ANVISA (Agéncia de Vigilancia Sanitdria) para producdo de
etanol gel antisséptico. O etanol neutro fabricado pelas destilarias de dlcool geralmente
destina-se as industrias farmacéuticas, industria de saneantes (fabricas de produtos de

higiene e limpeza) e industria de alimentos (bebidas).
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Tabela 2 - Especificacoes Técnicas do Etanol Neutro

CARACTERISTICA UNIDADE  LIMITE METODO

Teor alcodlico °GL 96,1 Densimetria
Aspecto e Limpido Visual

Cor e Incolor Visual

Odor e Caracteristico Sensorial
Acidez (4cido acético) mg/L 10 méx. Titulometria
Condutividade elétrica uS/m 50 max. Condutimetria
Massa especifica a 20°C kg/m3 889 Densimetria
Temperatura de 1gnicao °C 363°Cc T (*)

pH 6,5a7,5 Potenciometria
Ponto de ebuli¢ao °C 784 T (*)
Residuo por evaporacao mg/100mL 5 max. Estufa

on Sulfato, mg/100mL 2 méx. Cromatografia de ions
Sédio, max. mg/kg 2 max. Espectrofotometria
Cobre, méx. mg/kg 0,03 Espectrofotometria
Aldeidos, max. mg/L 5 maéx. Cromatografia gasosa
Esteres, max. mg/L 5 max. Cromatografia gasosa
Alcoois Superiores, méx. mg/L 5 méx. Cromatografia gasosa
Metanol mg/L 10 max. Cromatografia gasosa

FONTE: GIASA (2012)

(*) - Ensaios nao realizados na destilaria GIASA

3.7 - Producio de etanol gel antisséptico

As empresas que fabricacdo dlcool gel no Brasil, tem utilizado principalmente o

alcool etilico neutro produzido pelas destilarias do segmento sucroalcooleiro e ndo se tem

nenhum registro na agéncia reguladora ANVISA de fabricagdo de etanol gel antisséptico

com uso de dlcool de outra fonte. O processo produtivo de Etanol Gel Antisséptico

consiste de vdrias etapas. Inicialmente dissolve-se o espessante sintético (carbopol) em

etanol e em seguida adicionam-se os componentes quimicos (dgua deionizada,

trietalonamina e glicerina) em proporc¢oes e tempos diferentes. Os componentes usados nas
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formulacdes tém funcdes especificas: dgua deionizada (H20) - diluente, etanol neutro
(CH3CH20H) - agente antisséptico, carbopol (C3H4O2)n — espessante acrilico sintético,
trietalonamina (CsH15NO3) - regulador do pH e glicerina - umectante.

O segmento industrial de fabricacdao de etanol gel antisséptico € constituido por
industrias quimicas de fabricacdo de saneantes (produtos de higiene e limpeza), inddstrias
farmacéuticas e farmdcias de manipulacdo. As unidades produtoras do etanol gel tanto do
ramo quimico como farmac€utico, tem autorizagdo do Governo Federal via ANVISA
(Agéncia de Vigilancia Sanitéria) conforme resolu¢do n°46 de 20 de fevereiro de 2002 e
Resolugio e n°42, de 25 de outubro de 2010 para produzir e comercializar o etanol gel.

Quanto ao porte das unidades fabris de producdo de alcool gel antisséptico
destacam-se as médias e grandes empresas localizadas principalmente no centro sul do
Brasil, a exemplo de EDUMAX do Brasil Ltda., JIREH Industria e Comércio Ltda.,
FARMAX do Brasil, FORTSAN, REAL GEMS, BOTANIK COSMETICS e outras.

No Estado da Paraiba, conforme informagdo da AGEVISA (Agencia de
Vigilancia Sanitaria da Paraiba) em setembro de 2011 ndo se tinha nenhuma unidade
industrial de fabricacdo de dlcool etilico gel antisséptico reconhecido pela ANVISA. Nos
rétulos das embalagens de etanol gel a venda nos estabelecimentos comerciais
(supermercados e farmdcia) no Estado da Paraiba, verifica-se que, o dlcool gel é produzido
em outros centros, a exemplo de: Sdo Paulo, Rio de Janeiro, Pernambuco, Rio Grande do
Sul, Bahia.

Na Figura 8 estd apresentada uma unidade industrial de pequeno porte (micro
industria) de fabricacdo de dlcool gel antisséptico, seguramente registrada na ANVISA,
com planta quimica do processo constituida de reator descontinuo com sistema de agitacao
com controle de rotacdo varidvel, controle de alimentacio dos componentes quimico da
formulacdo (dlcool, carbopol, dgua deionizada, trietalonamina e glicerina) automatico,
maquina de envase do etanol gel e que usa etanol liquido neutro com graduagdo alcodlica
variando de 94°GL a 96°GL, produzido a partir da cana-de-acucar em destilaria de dlcool

do segmento sucroalcooleiro.
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Figura 8 - Micro industria de fabricag@o de etanol gel antisséptico tradicional
FONTE: http://s2.glbimg.com/zL.21ZtvgCTKIDY 1PVHWwYPjucH6jBhvO2qHbrJjbFlJIozGixxa
_8qO0ZvMp3w/s.glbimg.com/jo/g1/f/original/2012/07/19/alcoolgel _vendaudi_300x225.jpg

Por ser produto de fécil preparagdo, o etanol gel antisséptico pode ser produzido
em nivel laboratorial e industrial, mas, para garantir sua eficécia e efici€éncia é necessario
ensaios fisico-quimicos (viscosidade, pH, graduacdo alcodlica) e microbiolégicos de
acordo com o que estd estabelecido na legislacdo. A formulagdo tradicional de preparacao
do Etanol Gel Antisséptico € constituida de componentes quimicos que confere ao produto,
poder germicida, poder residual de fixacdo do etanol a pele conferido pela viscosidade e
emoliéncia (ver anexo).

O Etanol Gel Antisséptico para ser usado como agente de prevencdo e
preservacdo da satde deve apresentar as especificagdes técnicas estabelecidas pela
ANVISA (Agencia de Vigilancia Sanitaria). No Anexo estd discriminada a formulagdo do

etanol gel antisséptico tradicional e suas especificacdes técnicas.
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3.8 - Principais aplicacoes do etanol gel antisséptico

Segundo a ANVISA (2010), as principais aplicacdes do etanol gel antisséptico
sdo na desinfec¢do, higienizacdo e assepsia das maos principalmente em hospitais, clinicas,
ambulatdrios e em ambientes com grande contingente. A Figura 9 apresenta as formas de

comercializacao do 4lcool gel antisséptico no mercado.

Figura 9 - Alcool gel antisséptico em embalagens diversas
FONTE: http://www.aen.pr.gov.br/modules/galeria/detalhe.php?foto=151708
&evento=29883#menu-galeria

3.9 - Legislacao do etanol gel antisséptico

Por ser classificado como produto antisséptico com poder de exterminar
microrganismos patogénicos (virus, bactérias e fungos) que transmitem doencas através do
contato com as maos, o uso do etanol gel a 70°INPM ¢€ obrigatdrio principalmente em

ambientes de areas de sadde.
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O pardgrafo I do Artigo 2° da resolu¢do n° 46 ANVISA diz que: o dlcool etilico
neutro comercializado com graduacdes acima de 54°GL (cinquenta e quatro graus Gay
Lussac) a temperatura de 20°C (vinte graus Celsius) devera ser comercializado unicamente
em solucdo coloidal na forma de gel desnaturado e em volume maximo de 500 gramas em
embalagens resistentes ao impacto. Vdrias leis municipais determinam o uso obrigatério do
dlcool gel em estabelecimentos de prestagdo de servicos como hospitais, restaurantes,
lanchonetes, creches e outros dentre estas destacamos: Lei 3181 de 2009 - Rio de Janeiro e

Lei 10.447 de 2010 - Uberlandia.

3.10 - Mercado do etanol gel antisséptico

O mercado do etanol gel antisséptico no Brasil € constituido por fornecedores de
matérias-primas (destilarias de alcool e industrias quimicas), industria de embalagens
plasticas, consumidores do produto (hospitais, clinicas, postos de saide, ambiente
doméstico e outros) e o mercado concorrente (industrias de saneantes, farmacéuticas e
farmécias de manipulagdo).

A introduc¢do do etanol gel no mercado brasileiro ja mostra resultados positivos
para a sadde publica. Pesquisa da Sociedade Brasileira de Queimadura (SBQ) divulgada
em janeiro de 2010, em 56 centros de tratamentos de queimados no Brasil, apds a
publicacdo da RDC n°46, o numero de acidentes (queimaduras) por dlcool teve redugdo
entre 60% e 65% (ANVISA, 2010).

Atualmente os principais pontos de vendas do etanol gel antisséptico sdo:
drogarias, farmdcias, Supermercados, Lojas de Cosméticos e Lojas Especializadas em
produtos de uso Médico e Odontolégico.

O etanol gel € comercializado em embalagens plésticas de 500 gramas, 1000
gramas, 2000 gramas e 5000 gramas em vasilhames de polietileno e PET (Polietileno

Tereftalato).

3.11 - Perspectiva do segmento produtor de etanol gel antisséptico

Segundo a ABIBLA (Associagdo Brasileira das Industrias de Produtos de

Higiene e Limpeza e Afins), o habito de usar 4lcool gel nas maos veio para ficar e esta
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assegurado em resolucdo da ANVISA e é uma tendéncia do mercado brasileiro, apesar de
ter surgido com a preocupacdo em relagdo a gripe suina. Existe uma demanda reprimida e
insatisfeita por etanol gel devido ao alto preco do produto no mercado, mas, a perspectiva
de crescimento de consumo depende de desoneracdo de impostos e processos

quediminuam o custo de produg¢do do etanol gel (SANTOS, 2002).

3.12 - A tecnologia de micro-ondas

As micro-ondas (MO’s) sdo ondas eletromagnéticas compreendida em uma larga
banda de frequéncia que se estende de 300 — 300.000 MHz (0,3 - 300 GHz). Em termos de
comprimento de ondas tém-se valores compreendidos entre Im — Imm, respectivamente.
Observando os espectros eletromagnéticos da Figura 10, vé-se claramente que as micro-
ondas estdo confinadas entre o infravermelho e as ondas de rddios. A larga faixa de
espectro de radiagdo micro-ondas confere a esses osciladores, grande versatilidade de
aplicacdo em funcdo da frequéncia selecionada. Desta forma, radares civis, aparelhos
celulares e fornos domésticos sdo exemplos de dispositivos utilizados no cotidiano de mais
de um bilhao de pessoas em todo mundo, tendo em comum o funcionamento por MO’s em
diferentes frequéncias de operagao (SANSEVERINO, 2002)

Na Figura 10 estd representado o espectro eletromagnético com escalas
correspondentes de frequéncia e comprimento de onda, para os diversos tipos de radiagdes:
Ultravioleta (UV), Infra - Vermelho (IV), Ondas de R4ddio (OR), Raios-X (R-X), Raios - y
(R-y) e Micro-ondas (MO’s).

Comprimento de Onda (m)
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| | | | I
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Figura 10 - Espectro eletromagnético com escalas correspondentes

de frequéncia e comprimento de onda dos varios tipos de radiagdes
FONTE: THOSTENSON & CHOUT, (1999).
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A tecnologia de micro-ondas, assim como uma série de outras tecnologias
revoluciondrias que até hoje proporciona conforto para humanidade, originou-se da
necessidade de se ter equipamentos mais modernos em época de guerra.

O forno de micro-ondas doméstico, tem sua histéria originada em um episodio
militar ocorrido durante a Segunda Guerra Mundial. Logo ap6s J. T. Randall e H. H. Boot
terem inventado o magnetron, que € o dispositivo eletronico geralmente usado em RADAR
(Radio Detection and Ranging). A Inglaterra necessitava produzir em larga escala,
magnetrons, para suprir sua propria necessidade e de aliados que precisavam contar com
equipamentos para detectar aeronaves e navios inimigos principalmente da Alemanha
Nazista. Para atender a tamanha necessidade, em tempo hébil, a Inglaterra enviou uma
comissdo de cientistas aos EUA para solicitar auxilio nesta dificil tarefa. Como havia
questdes nao somente cientificas envolvidas no projeto, os autoridades dos EUA sugeriram
que os ingleses buscassem a um homem por nome Percy L. Spencer, um engenheiro
pratico, no entanto de alta competéncia inquestiondvel, que trabalhava numa pequena
empresa de 15 funciondrios chamada Rayteon em Massachusetts cidade americana. Desta
parceria surgia a maior empresa fabricante de radares do mundo. Quando a Segunda
Guerra acabou, a Rayteon contava com nada menos do que com 15 mil funciondrios
(BUFFLER, 1993; SANSEVERINO, 2002).

Percy L. Spencer descobriu a influéncia das radiagdes micro-ondas sobre os
alimentos em 1940 quando acidentalmente se postou contra um guia de onda aberto (um
duto retangular utilizado pra transmitir micro-ondas) e uma barra de chocolate derreteu em
seu bolso. A partir desse evento foi construido o primeiro forno de micro-ondas
experimental (SANSEVERINO, 2002).

As primeiras tentativas de encontrar uma aplicacao industrial da radiagc@o para o
efeito de aquecimento em &dreas como enrijecimento de madeira, esterilizacdo de solo e
branqueamento de cogumelos foram altamente frustrantes, e somente a introdu¢do do forno
de micro-ondas de restaurante em 1955 gerou algum entusiasmo em relacdo a nova técnica.
O forno de micro-ondas doméstico surgiu logo em seguida, no final de 1960 e no comeco
de 1970, quando as industrias japonesas Hitachi, Matushita, Toshiba e Sharp entraram no
mercado. Por volta de 1977, a Sharp havia produzido perto de 2 milhdes de fornos de

micro-ondas.
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As energias de micro-ondas, correspondentes a 2450 MHz (0,0016 eV), ndo
sdo capazes de provocar rupturas em ligagdes quimicas moleculares. Portanto, e evidente
que fendmenos de ativacdo molecular provavelmente ndo ocorrerdo via irradiacdo por
micro-ondas, como em processos fotoquimicos, mas sdo capazes de interagir com
moléculas polares ou fons que oscilam sob o efeito do campo elétrico ou magnético
(KAPPE et al., 2009).

A geracdo de radiacdo eletromagnética € resultante da aceleracdo de uma carga
elétrica em um dispositivo ressonante. Para se atingir alta energia e frequéncia requerida
para o aquecimento, muitas fontes de micro-ondas possuem tubos de vacuo. Os
magnetrons que sdo usados em forno de micro-ondas domésticos sdo eficientes e
confidveis e, por ser fabricados em larga escala, sdo os equipamentos geradores da
radiagdo (fontes de micro-ondas de baixo custo). Esse dispositivo utiliza estruturas
ressonantes para gerar campo eletromagnético, e, portanto, sdo capazes de gerar campos de
frequéncias fixas (THOSTENSON; CHOU, 1999).

As radiacdes eletromagnéticas (micro-ondas) sdo constituidas por dois campos
de forca (campo elétrico e campo magnético) perpendiculares entre si em frequéncia que
variam de 0,3 GHz a 300 MGz.

A radiagdo micro-ondas usada para aquecimento de materiais, apresenta campo
elétrico alternando carga elétrica positiva e negativa numa frequéncia de 2,45 GHz, ou
seja, ha oscilacdes nos campos de 2,45 bilhdes de ciclos por segundo.

Nas Figuras 11 e 12 estdo representados detalhes de um magnetron cujo os dois
imas externos sdo usados para criar um campo magnético ortogonal ao campo elétrico,
sendo que, o campo magnético aplicado cria uma forga circunferencial “raios de roda” que
atuam nos elétrons a medida que este sdo acelerados até o anodo. Esta forca faz com que os
elétrons “viajem” numa direcdo espiral, criando assim, uma nuvem eletronica giratoria. A
medida que os elétrons sdo acelerados e atravessam as cavidades ressonantes do
magnetron, ha oscilacdes na nuvem eletronica, gerando com esse fendmeno, ondas
eletromagnéticas cuja frequéncia das radiacdes depende do tamanho das cavidades

(THOSTENSON; CHOU, 1999).
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Aspecto fisico do magnetron
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Figura 11 - Estrutura fisica de um magnetron
FONTE: http://search.babylon.com/?q=fotografia+de+magnetron
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Figura 12 - Esquema de um magnetron
FONTE: http://search.babylon.com/?q=fotografia+de+magnetron
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No magnetron, a energia eletromagnética é acoplada de uma das cavidades
ressonantes até as linhas de transmiss@o por meio de uma linha coaxial ou lancador de guia
de onda e emitida ao meio.

Em geral, existem trés formas qualitativas de classificacdo de materiais com
respeito a interacdo com energia de micro-ondas: a) transparentes pléstico (teflon), vidro,
ceramica, papel e outros materiais de baixa perda dielétrica - micro-ondas atravessam o
material com pouca atenuagdo; b) opacos ou refletores (metais) - as micro-ondas sio
refletidas e ndo penetram no material; ¢) absorventes ou susceptores (matérias de alta perda
dielétrica) — absorvem energia de micro-ondas com certo grau, baseados no valor do fator
de perda dielétrica (HEDDLESON; DOORES, 1994).

Dois parametros importantes no processamento por micro-ondas sao: a energia
absorvida (P) e a profundidade de penetracio de micro-ondas (D). Diferentemente de
aquecimento convencional, estes parametros sdo altamente dependentes das propriedades
dielétricas dos materiais e, na pratica, podem promover outro grau na flexibilidade do

processo (HEDDLESON; DOORES, 1994).

Quantificacao de energia de micro-ondas:
A energia absorvida pelo material por unidade de volume estd representada na equagao

abaixo:

P=2.n.1.€".

E[2.V 3.1

Onde, P € a energia absorvida (joule/s), f a frequéncia de micro-ondas (Hz), €° o Fator de
perda elétrica do material, E a magnitude do campo eletromagnético (V/m), V o Volume
do material (m3).

Assumindo que €o € a Constante dielétrica no vacuo - 8,85)(10‘2 F / m, € a Constante
dielétrica relativa (E€r) = €’/ €0, €’’0 Fator de perda dielétrica do material, €r’’0 fator de
perda dielétrica relativa (€’’r ) = €’/ €o, assim a equacgdo (3.1) pode ser escrita como

sendo:

P=56x10"f. €. € |E[2 (W/m®) (3.2)
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A razao entre o fator de perda dielétrica do material, €’ e o fator de dissipacao,
€’, corresponde a tangente de perda. Esta tangente indica que quanto maior for seu valor

mais a substancia € aquecida por micro-ondas.

3.13 - Micro-ondas no laboratério de quimica

Os novos procedimentos laboratoriais, a exemplo de técnicas de extracdo de
substancia de produtos sélidos e liquidos, voltados para separacdo de componentes de
misturas, estdo cada vez mais centrados na redugdo do custo, tempo e energia para realizar
andlises de rotina, bem como, na preservacdo do meio ambiente. Na drea de ensaios
quimicos, a secagem e a destilagdo convencional comumente usada na determinacio do
teor de dgua e de componentes voldteis de amostras, sio métodos extensivamente
utilizados na quimica analitica e demanda grandes quantidades de energia e solventes.

Segundo Thostenson e Chou (1999), as pesquisas desenvolvidas mostram que, o
uso de micro-ondas associado a secagem convencional acelera a extragdo de substincias
voléteis, principalmente em alimentos, e € atualmente considerado um procedimento
alternativo que apresenta significativo custo/beneficio.

Na producio e refino de petrdleo, segundo Foruny et al. (2008), especificamente
nos processos de separacdo de emulsdes e reacdes cataliticas tipicas das unidades de
hidrorefino nas refinarias de petréleo, o uso de micro-ondas ja é uma realidade em nivel
laboratorial que proporciona menor tempo de processamento do petréleo com menos custo.
Emulsoes de petréleo com teores de dgua de 30% em massa foram aquecidas num banho
térmico a temperatura de 60°C durante 30 minutos. Os mesmos quantitativos de amostras
de emulsdes de petréleo foram tratados empregando irradiacdo micro-ondas durante
tempos de exposicao de 20 e 30 segundos a poténcia constante, e este periodo foi suficiente
para amostra atingir 60 °C. Esta temperatura foi mantida constante numa segunda etapa,
durante a qual as amostras foram submergidas no banho térmico durante 30 minutos. No
final dos ensaios unicamente as amostras submetidas a irradiacdo apresentaram formacgao
de dgua livre. A quantidade de dgua livre formada foi maior para os ensaios onde as

amostras foram expostas inicialmente por 30 segundos a irradiacdo das micro-ondas.
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Janney e Kimrey (1991) estudaram a extracdo de Oleos vegetais a partir de
residuos e de culturas oleaginosas usando radiacdo micro-ondas associada a vapor.
Segundo os pesquisadores, esse processo em relagdo ao processo convencional (uso vapor
de 4gua a 130°C para extragcdo do 6leo) proporciona maior extragdao do produto com tempo
menor de trabalho, contribuindo também para uma producdo mais limpa.

Irradia¢do micro-ondas foi usada como agente gerador de calor na determinacio
do teor de umidade de milho. Segundo Valentini e Castro (1991), foram utilizados
amostras de milho com teor de umidade na faixa de 7,33% a 22,28%. Equacdes de
regressdo linear foram determinadas correlacionando-se os valores de percentagem de dgua
apos secagem no forno micro-ondas e o teor de umidade determinado pelo método de
estufa a 105°C por 24 horas. O tempo de permanéncia do produto no aparelho foi fixado
em 45 segundos. Nas condi¢des em que o experimento foi realizado, o aparelho de micro-
ondas mostrou ser uma alternativa vidvel do ponto de vista de custo e tempo para a
determina¢do de umidade de graos.

Impacto da secagem com micro-ondas sobre o perfil sensorial de améndoas de
noz macadamia foi estudado por Silva et al. (2006). Nesse estudo foi avaliado o impacto da
secagem com micro-ondas sobre o perfil sensorial de améndoas e comparou-se ao perfil
sensorial a secagem convencional. Foi possivel concluir que, do ponto de vista sensorial, o
uso de micro-ondas € vidvel, pois conduziu a produto de semelhanca ao convencional. A
utilizacdo desta forma de energia conduziu a menores tempos de secagem proporcionando
menor impacto, principalmente, na rancinificacdo da noz quando comparado ao produto
convencional.

Outra aplicacdo em nivel laboratorial de micro-ondas como agente de
aquecimento estudada pelos mesmos pesquisadores Silva et al. (2006) e comparado com
aquecimento convencional, foi o condicionamento de carne congelada (aumento da
temperatura de -7°C a 4°C para fatiamento, corte e re-embalagem), que apresentou
resultados surpreendentes do ponto de vista de economia de energia e tempo de
processamento.

O controle da qualidade de forrageiras e da alimentacdo animal &€ estratégico
para garantir o sucesso da atividade produtiva das cadeias produtivas da carne e do leite.

Segundo Souza et al. (2002), o uso de forno de micro-ondas doméstico para determinagao
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de matéria seca e do teor de umidade em solos e plantas mostra-se como um método
alternativo eficiente ao método convencional de secagem de amostras de solo e plantas em
estufa. Os resultados das avaliagdes em laboratdrio indicam redugdo de custos nas analises
das amostras em 69% quando utilizado o procedimento alternativo, bem como os impactos
sociais € ambientais positivos.

O estudo da viabilidade da produgdo de biodiesel de 6leo de frituras utilizando
com agente de calor irradiacdo micro-ondas foi estudado por Leadbeater e Stencel (2006).
Nesse processo de transformacgdo de lipidios em biodiesel usando como fonte de calor
micro-ondas foi obtida segundo o pesquisador uma conversao de 91% com um tempo
reacional de irradiacdo de 390 segundos, tendo sido a sua conversdo determinada por
espectroscopia RMN 1H.

A aplicagdo de irradiacdo micro-ondas associadas a vapor de dgua a temperatura
de 125°C estd sendo usado em processos de extracdo de dleos esséncias de cascas de
frutos. A eficidcia deste método inovador na extracdo de componentes quimicos
aromatizantes de citricos, segundo Golmakani e Rezaei, (2008), foram avaliados e
comparados com destilacdo convencional e oferece as seguintes vantagens: menor tempo
de extragdo, produto mais concentrado e melhores propriedades sensoriais.

Na Figura 13 estd apresentada uma planta quimica (esquema do processo) de
extracdo de esséncia de matéria-prima vegetal adaptada da Figura “esquema de
representacdo de destilacdo convencional assistida com micro-ondas” que usa vapor de
agua a baixa pressdo e micro-ondas como fonte de aquecimento. Segundo Ferhat et al.
(2006), o extrato obtido usando o processo de destilacdo assistida com micro-ondas com
vapor de 4dgua, apresentou caracteristicas sensoriais (aroma e cor) mais acentuadas do que
quando do processo de extracdo convencional (destilacdo sé com vapor de 4gua) e o
rendimento do processo de extracdo com aquecimento duplo (vapor de dgua de baixa
pressdo e radiacdo micro-ondas) foi mais significativo, mostrando assim, mais eficdcia e
eficiéncia no processo de extracdo (destilacdo) de essé€ncias de matérias primas vegetais

quando usa-se radiacdo micro-ondas com vapor de d4gua como fonte de aquecimento.
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Figura 13 - Planta de extracdo de esséncias de frutos assistido por micro-ondas
FONTE: Adaptado de Shematic representation of the microwave assisted Hidrodistillation

A aplicacdo de micro-ondas com agente gerador de calor estd substituindo dia a
dia a energia elétrica e o uso de combustivel como fonte de calor em laboratérios. Segundo
Silva, et al. (2006), € possivel a adaptacdo de forno de micro-ondas doméstico para
realizacdo de sintese orginica a exemplo de reacdes de transesterificacdo sob-refluxo na
obtencdo de biodiesel e de sintese inorganica como catalises de argilas.

Embora a tecnologia de micro-ondas tenha sido desenvolvida por fisicos e
engenheiros, primeiro como instrumento de defesa militar (Radar) e depois como uma
nova tecnologia de cozinhar alimentos (Forno de Micro-ondas), segundo Silva et al.
(2006), foram os quimicos os primeiros cientistas a utilizarem esta tecnologia como
ferramenta aplicada a pesquisa cientifica. No laboratdrio, os quimicos comegaram a usar os
reatores quimicos assistidos por micro-ondas para fazer dissolucdo de compostos, andlises

elementares e sintese quimica.
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Viérios métodos de extracdo de produtos naturais oriundo de matérias primas
agricolas utilizando a associagdo do aquecimento a micro-ondas com processo
convencional de destilacdo encontram-se publicadas em literaturas especializadas,
principalmente em publicacdes internacionais. Segundo Click e Baker (1980), sdo
tecnologias desenvolvidas em nivel laboratorial e piloto que mostram a viabilidade de se
extrair componentes de produtos agricolas, 6leos aromatizantes e comestiveis e com
grande aplicagdo nas industrias alimenticias, farmacéuticas e cosméticas.

A extracdo de substancias volateis de residuos industriais liquidos constituidos
de multicomponentes, por destilacdo, utilizando micro-ondas como agente de aquecimento,
demanda estudos e ndo hd evidéncia de teorias e nem de divulgacdo de experimento que

venha subsidiar trabalho cientifico (SOUZA et al., 2002).

3.14 - Aquecimento dos materiais por micro-ondas

O aquecimento de materiais usando radiagdo micro-ondas (MO’s) como agente
de aquecimento envolve conceitos fisico-quimicos e termodindmicos como temperatura,
capacidade calorifica, ligagdo quimica, estrutura molecular, momento de dipolo,
polarizacdo, constante dielétrica, estado de excitacdo, tempo de relaxacdo, taxa de
aquecimento, estado de agregacdo do material (liquido e sélido) bem como, conceitos
advindos da Mecénica Quantica (DE LA HOZ et al., 2005).

Do ponto de vista cientifico o aquecimento de um material por MO’s dar-se em
virtude da interacdo das ondas eletromagnéticas do féton de micro-ondas com o dipolo
elétrico da molécula. O aquecimento de uma substancia em um forno de MO’s ou num
reator quimico pode, entdo, ser entendido como uma analogia do que acontece com as
moléculas quando estas sdo submetidas a acdo de um campo elétrico. Quando o campo &
aplicado, as moléculas que possuem momento de dipolo elétrico tendem a se alinhar com o
campo conforme mostrado na Figura 14. Quando o campo que provocou a orientagdo dos
dipolos moleculares é removido, ocorrerd uma relaxacao dielétrica, isto €, as moléculas
tenderdo a voltar para o estado anterior (menos alinhado), dissipando a energia absorvida

na forma de calor (THOSTENSON; CHOU, 1999)
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Figura 14 - Ilustracao do mecanismo de aquecimento da dgua por
acoplamento e desacoplamento de micro-ondas
FONTE: THOSTENSON & CHOUT, (1999).

A principio, quanto maior for o dipolo elétrico, mais intenso deve ser a
orientagdo molecular sob a acdo do campo elétrico. Se um material possui maior valor de
constante dielétrica (e¢r), entdo maior quantidade de energia pode, a principio, ser
armazenada. Em um campo que alterna as fases (como em uma onda eletromagnética), a
orientacdo molecular varia ciclicamente e para irradiagdes na regiao das MO’s (1000 a
10000 MHz) a polarizacio espacial das moléculas do material leva ao seu aquecimento. O
tempo de relaxacdo requerido para os dipolos reduzirem o ordenamento dependera
fundamentalmente de dois fatores: o tamanho das moléculas e a da viscosidade do meio.
Em fase condensada, o tempo de relaxacdo também dependerd da “altura” da barreira de
energia (associada com a interacdo entre as moléculas) que precisa ser alcancada no
processo de reorientacdo molecular, e haverd na verdade, uma faixa de tempos de
relaxacdo, pois existe certo nimero de estados de equilibrio para os dipolos separados por

barreiras de potencial de diferentes magnitudes (THOSTENSON; CHOUT, 1999).
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Em relagdao ao aquecimento de uma substancia por MO’s, pode-se dizer que, se
uma amostra possuir uma frequéncia de relaxacdo (reciproca do tempo de relaxacdo)
proxima da frequéncia da onda eletromagnética, entdo a quantidade de calor produzida sera
elevada. Em outras palavras, € importante que haja sincronismo entre a frequéncia de
relaxagc@o molecular e do campo eletromagnético JANNEY ; KIMREY, 1991).

Segundo Janney e Kimrey, (1991) no caso de moléculas que possuem dipolo
permanente, a rotacdo do dipolo gera um campo elétrico que pode interagir com o
componente elétrico da MO’s. Se ha diferenga de energia entre o nivel fotons de MO’s,
entdo pode ocorrer absorcio de energia e a molécula é excitada para o outro nivel
rotacional. Ao irradiar amostra gasosa com MO’s, as moléculas absorvem energia
alterando a distribuicdo das moléculas nos diferentes niveis de energia rotacional. A
populacdo de moléculas nos niveis excitados aumenta e a energia contida nas moléculas
que populam os niveis energéticos mais altos sdo transferidas para outras moléculas,
principalmente por meio de processos colisionais. Assim, ocorre uma distribuicdo da
energia absorvida e a temperatura da substdncia aumenta. Em fase condensada, as
moléculas estdo interagindo intensamente umas com as outras, de forma que a rotacdo
molecular deixa de ser livre, isto €, passam a existir barreiras de energias potenciais
associadas com as possiveis interagdes intermoleculares.

Existe, portanto, um grande nimero de estados de equilibrio para os dipolos
rotacional em que a molécula se encontra. Desta forma nido haverd niveis de rotacdo
molecular, mas uma regido espectral onde ocorre excitacdo por MO’s. No caso do estado
sOlido, as moléculas no cristal possuem menor grau de liberdade para mudar suas
orientagdes, impedindo a rotacdo molecular, sendo por esta razdo que o gelo ndo absorve
significativamente energia na regido de MO’s. O calor gerado quando se aplica as
radiacdes micro-ondas em substancia polares € devido aos ciclos de oscilacdes moleculares
da ordem de 1,45 Giga/segundo com armazenamento de energia € quando do relaxamento
das moléculas, ou seja, a volta a posi¢do inicial, a energia absorvida do féton é dissipada

na forma de calor (FORUN et al., 2008).

3.15 - Efeitos da radiacao micro-ondas em processos fisico-quimicos
As primeiras aplicagdes de micro-ondas para gerar calor se deram no campo das

andlises quimicas principalmente na preparacdo de amostras para ensaios em laboratorio.
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A preparacdo de amostra constitui-se em uma etapa critica e determinante da
velocidade de uma anédlise quimica. A necessidade de se preparar muitas amostras usando
0 aquecimento como auxiliar na digestdo, levou os pesquisadores a projetar autoclave a
micro-ondas, obtendo-se assim, tempos de redu¢do de analise e alto grau de eficiéncia do
processo de prepara¢do de amostra. Segundo Kingston e Jassie, (1988) o grande diferencial
econdmico e de tempo na preparacdo de amostras com micro-ondas € devido
principalmente as altas temperaturas que sdo geradas pelo atrito entre &tomos e moléculas
das amostras em recipientes vedados. Sob tais condi¢cdes, a pressdo no interior do
recipiente aumenta a medida que o solvente se torna mais volatil. Esse efeito de panela-de-
pressdo leva a um aumento de temperatura no recipiente, o que aumenta a dissolucdo das
espécies biolégicas e minerais.

Os inesperados resultados obtidos pela prepara¢do de amostras por micro-ondas
em recipientes fechados levaram ao estudo de reacdes quimicas endotérmicas, primeiro
organica e depois inorganica, nos mesmos recipientes ou em recipientes similares. O tinico
fator que impede uma abrangéncia maior dessa abordagem estd no fato de que as altas
temperaturas podem favorecer a decomposi¢do do produto ou favorecimento da espécie
termodinamicamente mais estdvel em detrimento do produto controlado cineticamente

(KINGSTON; JASSIE, 1988).

3.16 - Destilacao de etanol por micro-ondas

O trabalho (determinacdo de etanol com um destilador de contato para sistema
de injecdo em fluxo com micro-ondas focalizado na bobina reacional) que mostra a
atuacdo de micro-ondas como agente de aquecimento num sistema em que ha
caracterizacdo de uma destilacdo, foi desenvolvido por um Grupo de Quimica Analitica, do
Centro de Ciéncias Exatas e de Tecnologia, da UFSCar (Universidade Federal de Sao
Carlos). A pesquisa mostra a potencialidade deste novo perfil de escoamento em sistemas
de injecdo em fluxo onde foi introduzido um forno micro-ondas Panasonic, modelo
NNS5556B, com cavidade de 22 litros € magnetron emitindo a 2,54 GHz com uma poténcia
nominal de 700 W para a determinacdo de etanol em meio fermentativo. A cimara de
destilacdo foi construida em acrilico e é composta por uma camara de expansdo, onde a

fase liquida e o vapor sdo separados, e a fase vapor conduzida por um canal e condensa - se
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ao entrar em contato com um leito de reagente que € bombeado continuamente
(OLIVEIRA et al., 1999). Diferentemente do destilador de etanol a micro-ondas proposto,
em que a solugdo (mistura de residuos) a destilar, € introduzida em um reservatorio feito de
resina sintética teflon (polietileno tereftalato) transparente a micro-ondas, tendo o sistema
um dispositivo eletrdnico (programador/controlador) para controle de temperatura de
aquecimento, taxa de aquecimento do processo de destilacdo, comando para definir a
temperatura mixima de trabalho, comando de definicdo do patamar de tempo de espera
pos-destilacdo e sistema de esgotamento dos residuos, além de um sistema de condensacdo
para condensar o etanol extraido.

A extracdo de etanol de misturas hidroalcoodlicas e de residuos liquidos que
contenham em sua composi¢do etanol, utilizando radiagdo micro-ondas como agente de
aquecimento € um processo que demanda estudos, e que nas literaturas especializadas
(livros, revistas, periddicos nacionais € internacionais), artigos, dissertacdo e teses que

tratam de destilacdo alcodlica ndo hd evidencia de teorias e nem de divulgacdo de

experimento que venham subsidiar trabalho cientifico.

3.17 - Aplicacao industrial de micro-ondas

A aplicacdo industrial das micro-ondas remonta aos primoérdios da utilizacio de
micro-ondas quando era vista apenas como uma alternativa para aquecimento de materiais.
Porém com os trabalhos pioneiros de Gedby e Smith (1988), a aplicacdao de radiacdo
micro-ondas ganhou um novo e importante enfoque: a aceleracdo de reacdes quimicas.
Este €, atualmente, um dos ramos da ci€ncia que apresenta grande evolugdo e
oportunidades de estudo e aplicacdo comercial e € denominado de "quimica incentivada
por micro-ondas" ou "sinteses incentivadas por micro-ondas". Projetos de reatores
quimicos devem satisfazer simultaneamente as necessidades cinéticas da reacdo e as de
absorcao de micro-ondas. Os reatores atualmente chamados de aplicadores de micro-ondas
sd0 equipamentos que permitem otimizar a transferéncia de energia de micro-ondas de um
gerador para o material em processamento com o melhor rendimento possivel do consumo
de energia. Neste contexto, € possivel concluir que em nivel industrial o maior desafio € a
constru¢do de equipamentos adequados para irradiacdo de micro-ondas sob condigdes

controladas (frequéncia, poténcia de irradiagcdo, temperatura e taxa de aquecimento).
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4 - MATERIAIS E METODOS

No presente capitulo estdo descritas todas as metodologias empregadas no
desenvolvimento deste trabalho, como: caracterizagdo fisico-quimica e fisica dos residuos
(cabeca e cauda), preparacdo das misturas dos residuos para a extracdo do etanol por
destilacdo, as cinéticas dos processos destilatérios convencional e assistido por micro-
ondas, a caracteriza¢do do etanol liquido extraido dos residuos e do etanol gel produzido, os
processos de preparacdo do etanol gel usando etanol obtido por destilagdo convencional e
destilacdo assistida por micro-ondas, o estudo comparativo do custo beneficio dos processos
e identificacdo do consumo de energia em ambos microdestiladores.

Para um melhor entendimento metodoldgico de todo o desenvolvimento da
pesquisa, dividiu-se este capitulo em 13 itens: 1 - local de realizacdo dos ensaios
experimentais, 2 - matérias-primas, 3 - fluxograma do processo de obtencdo do etanol gel
usando o dlcool extraido dos residuos 4 - caracterizacdo dos residuos, 5 - Defini¢do dos
parametros de preparacdo das misturas (cabeca e cauda), 6 - Processos de destilagdo das
misturas (cabeca e cauda) por destilagdo convencional, 7 - Desenvolvimento do
microdestilador de etanol assistido por micro-ondas, 8 - Destilacio dos residuos no
microdestilador assistida por micro-ondas, 9 - caracteristicas do etanol liquido (destilado)
obtido dos residuos por microdestilagdo convencional e microdestilacdo assistida por
micro-ondas, 10 - Processo de obtengdo de etanol gel antisséptico, 11 - caracterizagdo do
etanol gel antisséptico, 12 - Custo/beneficio do processo de obtengdo de etanol gel oriundo
do residuos, 13 - método para mensuracdo do consumo de energia elétrica em ambos

destiladores.

4.1 - Local de realizaciao dos ensaios experimentais

A pesquisa experimental foi desenvolvida no Laboratério Piloto de Quimica
Industrial (LAPQ), do Departamento de Engenharia Quimica, do Centro de Tecnologia, da
Universidade Federal da Paraiba na cidade de Jodo Pessoa.

A vista frontal do Laboratério Piloto de Quimica Industrial (LAPQ) pode ser

observada na Figura 15.
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Laboratério Piloto de Quimica
Industrial (LAPQ)

- = -

Figura 15 - Laboratério Piloto de Quimica Industrial (LAPQ)
FONTE: UFPB / Centro de Tecnologia

4.2 - Matérias-primas

As principais matérias-primas para obtencdo do etanol gel antisséptico a partir
dos residuos, foram os residuos (cabeca e cauda), primeira e terceira fracdo extraida do
processo de destilacdo da cachaga, coletados em bombonas de polietileno capacidade de 10
litros a saida do sistema de destilacdo (alambique) do engenho Triunfo localizado no
municipio de Areia do estado da Paraiba, dos quais foram dlcool neutro. As demais
matérias-primas (carbopol, trietalonamina e glicerina) foram adquiridas no mercado
fornecedor de produtos quimicos. A dgua deionizada coletada no Laboratério Piloto de
Quimica Industrial (LAPQ) localizado no Centro de Tecnologia da Universidade Federal da
Paraiba. Para preparacdo do etanol gel tradicional que comparamos suas propriedades
(especificacdes) com o etanol gel dos residuos, usamos o etanol liquido neutro fabricado em
destilaria de 4lcool.

Na Tabela 3 estdo apresentadas todas as matérias-primas para obtencdo do

etanol gel antisséptico a partir dos residuos (cabeca e cauda).
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Tabela 3 - Matérias - primas para obten¢do de etanol gel antissépticos a partir dos residuos
(cabeca e cauda)

Matéria-prima Funcao
Etanol liquido extraido dos residuos com °GL > 76 Antisséptico
Carbopol 676 (resina acrilica) Espessante
Agua deionizada Diluente
Trietalonamina (base inorganica) Regulador de pH
Glicerina bidestilada Emoliente

4.3 - Fluxograma do processo de obtencio do etanol gel antisséptico dos residuos

(cabeca e cauda)

Os residuos (cabeca e cauda) inicialmente foram caracterizados para se ter a
identificacdo dos quantitativos dos teores alcodlicos e dos demais componentes quimicos.
Para estes ensaios foram usados alcoometros Gay Lussac, ebulidbmetro e cromatdgrafo a
gds com detector de ionizac¢do de chama.

A etapa seguinte do processo consiste em se preparar as misturas dos residuos (
cabeca e cauda), em propor¢des de 1:1 com graduagdo alcodlica de: 40°GL, 42,5°GL,
45°GL, 47,5°GL e 50°GL. A extracdo do etanol liquido contido nos residuos foi realizada
em dois destiladores distintos: microdestilador de etanol convencional marca TECNAL e
microdestilador assistido por micro-ondas desenvolvido no LAPQ.

O processo de obtencdo do dlcool gel antisséptico consistiu nas seguintes etapas:
adi¢do de carbopol 676 (C3H4O:2)n lentamente ao etanol liquido (CH3CH20H) em alta
agitagdao (800 rpm) durante 25 minutos para sua total dispersdo, adicdo do diluente (4gua
deionizada), alcalinizacdo da mistura com trietalonamina (CsH15sNO3) em média agitagdo
(100 rpm) e a adi¢do do umectante glicerina (CH,OH-CHOH-CH,OH) em baixa rotac¢do
(50 rpm) por 3 minutos. As quantidades dos componentes foram pré-definidas por meio de
estudo experimental de montagem de formulacdo de etanol gel, usando dlcool liquido

obtidos no microdestilador convencional e assistido por micro-ondas respectivamente.
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Para defini¢do das formulacdes e dos procedimentos de preparagdo do etanol gel
usando dlcool liquido neutro obtido dos residuos, foram desenvolvidos inicialmente varios
experimentos destilatérios no microdestilador de etanol convencional e posteriormente no
destilador desenvolvido (microdestilador de etanol assistido por micro-ondas) usando as
misturas dos residuos, sendo que, a graduacdo alcodlica médxima obtida para o etanol liquido
em ambos os microdestiladores foram (85°GL e 80°GL) respectivamente. A Tabela 4
apresenta as formulagdes de obtengdo de dlcool gel antisséptico a partir de etanol liquido

dos residuos, tendo como referéncia a formulacdo de etanol gel tradicional.

Tabela 4 - Formulagdes de etanol gel antisséptico usando etanol liquido a 85°GL e 80°GL

extraido dos residuos (cabega e cauda)

Formula 1 Formula 2
Componente Quantidade (%) Componente Quantidade (%)
Etanol a 85°GL 90 Etanol a 80°GL 96
Carbopol 676 0,67 Carbopol 676 0,69
Agua deionizada 9,05 Agua deionizada 3.03
Trietalonamina 0,15 Trietalonamina 0,15
Glicerina bidestilada 0,13 Glicerina bidestilada 0,13

O método para se obter as formulacdes de preparacao de etanol gel antisséptico,
usando dlcool a 85°GL e 80°GL, foi desenvolvido tendo como referéncia a formulacdo do
etanol gel tradicional comercializado no mercado, mas, com ajuste das formulagdes por
procedimentos empiricos.

O desenvolvimento dos processos de obtencdo do etanol gel antisséptico com
etanol neutro obtido a partir dos residuos (cabeca e cauda) usando destilagao convencional e
destilacdo assistida por micro-ondas, estd representado na forma de fluxograma na Figura
16, considerando as seguintes etapas: caracterizacdo dos residuos, preparacdo das misturas
dos residuos com concentragdo alcodlica variando de 40°GL a 50°GL em intervalo de
2,5°GL, extracdo do etanol neutro dos residuos (destilacdes), caracterizacdo do etanol

neutro destilado, preparagao e caracterizacdo do etanol gel antisséptico.
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Figura 16 - Fluxograma do processo de obtencdo de etanol gel a partir dos residuos
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4.4 - Caracterizacao fisico-quimica e fisica dos residuos (cabeca e cauda)

A caracterizacdo dos residuos (cabega e cauda), para este trabalho, oferece
pardmetros para se mensurar os quantitativos de componentes ndo desejiveis no etanol
liquido neutro que se pretende extrair pelos dois processos de destilagdo.
Inicialmente foram feitas as caracterizagdes alcodlicas dos residuos usando um alcoo6metro
Gay Lussac, Figura 17, calibrado a temperatura de 20°C e um ebulidmetro, Figura 18. Os
componentes quimicos com pontos de ebulicdo maior e menor do que o etanol foram
identificados num cromatégrafo a gds marca VARIANT com detector de ionizacdo de
chama calibrado, Figura 19. Os ensaios foram realizados em triplicata usando cabeca com

70°GL, 65°Gl e 60°GL e cauda com 30°GL, 25°GL e 20°GL.

Figura 17 - Alcoometro Gay Lussac Figura 18 - Ebulidometro Dujardin
FONTE: Laboratério Piloto de Quimica Industrial (2013)

Figura 19 - Cromatégrafo a gds com ionizacao de chama
FONTE: GRAMAME INDUSTRIA DE ALCOOL (2012)
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4.4.1 - Caracterizacao fisico-quimica dos residuos

4.4.1.1 - Teor alcoolico (°GL)

O teor de dlcool (etanol) expresso em °GL (% v/v) nos residuos e em suas
misturas (cabecga e cauda) foram determinados por alcoometria e ebuliometria em triplicata
de acordo com as normas analiticas (MASSON, 2005).
4.4.1.2 - Esteres expressos em acetatos de etila

O teor de ésteres expressos em acetato de etila nos residuos foi determinado em
triplicata através de método cromatografico (MASSON, 2005).
4.4.1.3 - Aldeido acético

O teor de aldeidos expressos em aldeido acético nos residuos foi determinado em
triplicata através do método cromatografico (MASSON, 2005).
4.4.1.4 - Alcoois superiores

O teor de dlcoois superiores (dlcool isoamilico, dlcool isopropilico e élcool
isobutilico) nos residuos foi determinado em triplicata através do método cromatografico
(MASSON, 2005).
4.4.1.5 - Metanol

O dlcool metilico (metanol) nos residuos (cabeca e cauda) foi determinado em
triplicata através do método cromatogréfico de acordo com as normas analiticas (MASSON,
2005).
4.4.1.6 - Acidez acética

A acidez acética nos residuos expressa em &acido acético foi determinado em
triplicata de acordo com as normas analiticas do Instituto Adolfo Lutz BRASIL (2005).
4.4.1.7 - pH (potencial hidrogenionico)

O pH dos residuos foram determinado pelo método potenciométrico ( medidor de
pH) , marca TECNAL, modelo TEC-2, previamente calibrado com solu¢des tampado de pH

4,0 e 7,0 e os resultados foram expressos em unidade de pH.
L|

4.5 - Caracterizacao fisica dos residuos (cabeca e cauda)

A caracterizagdo fisica dos residuos foram feitas usando metodologia citada em
literatura especializada pelo “Instituto Adolfo Lutz BRASIL (2005)”, densimetria e método

sensorial.
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4.5.1- Densidade

As densidades dos residuos foram determinadas em triplicata, utilizando um
densimetro de vidro marca UNILAB aferido a temperatura de 20°C
4.5.2 - Aspectos

Os aspectos (limpidez e turvacdo) dos residuos foram determinados pelo método
visual.
4.5.3 - Aroma

Nos residuos e no etanol liquido obtido por destilacdo, o método sensorial usado

foi o olfativo.

4.6 - Definicao dos parametros de preparacio das misturas (cabeca e cauda) a destilar

no microdestilador de etanol convencional e assistido por micro-ondas

Na preparagdo das misturas dos residuos (cabeca e cauda) a destilar, para
obtencdo de etanol liquido, em ambos destiladores (convencional e assistido por micro-
ondas), foram usados proporc¢oes iguais (1:1) em volume de residuos. A defini¢do desta
propor¢do deve-se ao fato de que, na fabricacdo de cachaca se extrair quantidades iguais de
residuos (10% - cauda e 10% - cabeca) com graduagdes alcodlicas de (60°GL, 65°GL e
70°GL) e (20°GL, 25°GL e 30°GL) respectivamente para cabeca e cauda (CARDOSO,
2001).

Na Tabela 5 estdo apresentados os teores alcodlicos em °GL dos residuos
(cabeca e cauda) coletados no engenho Triunfo e de suas misturas (M1, M2, M3, M4, Ms, M,
M7, Ms e Mo) preparadas em propor¢ao de 1: 1 de residuos, usando metodologia de dilui¢ao
com comprovacdo da graduacdo alcodlica com densimetro Gay Lussac e ebuliometro
Dujardin Salleron.

Na preparacdo das misturas dos residuos com cabeca a 60°GL, 65°GL e 70°GL e
cauda com 20°GL, 25°GL e 30°GL, fixou-se as quantidades (1:1) de residuos com a
graduacdo da cauda constante em 20°GL, 25°GL e 30°GL para cada concentracdo alcodlica
de cabeca. Para proporcionar maior confiabilidade e precisdo no processo de preparacdo das
misturas dos residuos, varios instrumentos analiticos e equacdes para cdlculo de diluicdes

foram usados.
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Tabela 5 - Teores alcodlicos dos residuos e de suas misturas em propor¢do (1:1)

Cabeca Cauda Mistura (cabeca e cauda)
(Teor alcodlico em °GL)  (Teor alcodlico em °GL) (Teor alcodlico em °GL)
60°GL 20°GL (M1): 40°GL
65°GL 20°GL (M2): 42,5°GL
70°GL 20°GL (M3): 45°GL
60°GL 25°GL (M4): 42,5°GL
65°GL 25°GL (M5): 45°GL
70°GL 25°GL (Me): 47,5°GL
60°GL 30°GL (M7): 45°GL
65°GL 30°GL (M8): 47,5°GL
70°GL 30°GL (M9): 50°GL

As defini¢des das concentracdes das misturas dos residuos a partir de 40°GL até
50°GL em intervalos de 2,5°GL, usando cabeca com concentracdo alcodlica de 60°GL,
65°GL e 70°GL e cauda com 20°GL, 25°GL e 30°GL, foram estabelecidas para se obter
total aproveitamento dos residuos gerados na fabricacdo de cachaca, menor custo e maior
representatividade em termos de processo operacional. Observa-se na Tabela 5 que as
misturas M2 e M4, M3 e Ms e M7, Mes e Ms apresentam concentragdes alcodlicas iguais, ou
seja, M2 = M4 (42,5°GL), M3 = Ms = M7 (45°GL) e Ms = M3 (47,5°GL), portanto, dos nove
tipos de misturas preparadas com os residuos restaram cinco tipos de misturas com
graduacdo alcodlicas diferentes (M1, M2, M3, M4 e Ms) que denominamos a partir destes
experimentos para fins de destilacdo de (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) com graduagdes
alcodlicas de 40°GL, 42,5°GL, 45°GL, 47,5°GL e 50°GL respectivamente.

A Figura 20 apresenta um dos procedimentos padrido de preparacdo de misturas
de residuos (cabeca e cauda) usando proporcdes iguais em volume (1:1). As preparagdes das
misturas Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs foram realizadas com comprovacdo das graduagdes

alcodlicas usando alcodmetro Gay Lussac.
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Vi =250 mL V2 =250 mL
i R
Vm =500 mL :
40°GL
—
Comprovagao prética:
4
Alcodmetro — 7

Figura 20 - Esquema de preparacdo das misturas (cabeca e cauda) a 40°GL

Os quantitativos de volume de mistura (cabeca e cauda) e suas concentragoes

foram determinados usando as seguintes equagdes:

Vm=Vcb+ Vcd 4.1
Vm x °GLm = Vcb x°GLcb + Ved x°GLced 4.2)
GLm = {( Vcbx°GLcb) + ( Ved x°GLed )} / Vm 4.3)

Onde, Vm o volume de mistura, Vcb o volume de cabeca, Ved o volume de cauda, °GLm o
grau alcodlico da mistura, °GLcb o grau alcodlico da cabeca e °GLcd o grau alcodlico da

cauda.
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4.6.1- Preparacao das misturas (cabeca e cauda)

Os procedimentos de preparacdo das misturas (cabeca e cauda) em proporcdes
iguais de (1:1) e as definicbes de suas concentracOes para posterior destilacdo no
microdestilador de etanol convencional e microdestilador de etanol assistido por micro-
ondas, foram desenvolvidos no Laboratério Piloto de Quimica Industrial (LAPQ) usando
equacOes matemdticas tradicionais (4.1, 4.2 e 4.3), vidrarias graduadas e instrumentos
analiticos usados na determina¢do de graduacao alcodlica (alcodmetro e ebuliometro) para

comprovacgao dos resultados.

4.6.2 - Verificacio pratica dos teores alcodlicos das misturas
As determinagdes praticas dos teores alcodlicos das misturas foram realizadas
em triplicata, usando alcodmetro centesimal Gay Lussac aferido a 20°C e o ebuliometro

Dujardim Salleron, Figuras 17 e 18.

4.7 - Destilacao das misturas (cabeca e cauda) no microdestilador de etanol

convencional e assistido por micro-ondas para obter etanol neutro

Nos microdestiladores de etanol convencional e o assistido por micro-ondas
foram realizados vdrios ensaios de destilacdo por mistura, alimentando-se amostras de 42
mL e 550 mL, respectivamente no microdestilador convencional e assistido por micro-
ondas, com graduacdo alcodlica de 40°GL, 42,5°GL, 45°GL, 47,5°GL e 50°GL para se
extrair etanol liquido, suficiente a preparacao do alcool gel e, calculadas médias referentes
aos seguintes parametros cinéticos: graduacdo alcodlica dos destilados, tempo de destilagao
e rendimento da destilacdo.

Apo6s a definicdo da quantidade minima de etanol (150 mL) que deveria ser
destilado para se preparar etanol gel, ficou definido que no microdestilador de etanol
convencional capacidade médxima de alimentacdo 42 ml de mistura, deveriam ser
realizados no minimo dez ensaios por amostra de 40°GL, 42,5°GL, 45°GL, 47,5°GL e
50°GL e misturados os destilados obtidos, € no microdestilador de etanol assistido por
micro-ondas capacidade de 900 mL, cinco ensaios por amostra de 550 mL que seriam o

suficiente para obtencdo de etanol neutro, sendo também, misturados os destilados obtidos.
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4.7.1 - Destilacao das misturas no microdestilador de etanol convencional

O equipamento usado inicialmente para a destilagio das misturas foi o
microdestilador de etanol convencional, fabricado pela empresa TECNAL e neste foram
realizados vérios experimentos de destilacdo, fixando temperaturas de aquecimento (90°C,
92°C, 94°C, 96°C, 98°C, 99°C e 100°C). Definida a temperatura ideal (99°C) de
aquecimento em funcdo de resultados de rendimento de destilacdo e, para se ter uma
interpretacdo mais apurada das cinéticas dos processos de destilatérios, foram calculadas
médias dos resultados de graduacdo alcodlica do destilado, tempo de destilacio e
rendimento do processo. O rendimento dos processos de destilagdo € determinado pela

seguinte equagao:

Rd=(Vn x°GLn)/Vax °GLax 0,96 4.4)

Onde, Vn € o volume de etanol neutro destilado, °GLn o grau alcodlico do etanol neutro, Va
o volume da amostra, °GLa o grau alcodlico da amostra e a constante 0,96 corresponde ao
fator de azeotropismo.

Para extracdo do etanol liquido dos residuos (cabeca e cauda) duas metodologias
foram definidas, o método de destilacdo convencional utilizando microdestilador de etanol
de vidro em nivel laboratorial tendo energia elétrica como fonte de aquecimento € um novo
método de destilacdo assistido por micro-ondas que demandou o desenvolvimento de um
microdestilador de etanol tendo como fonte de calor radiagdo micro-ondas. A Figura 21
apresenta o microdestilador de etanol convencional marca TECNAL, usado nas destilacdes
das misturas (Mr1, Mr2, Mr3, Mr4 e Ms) para extracao do etanol liquido neutro dos residuos.

Para obtenc¢do do etanol liquido neutro (etanol com baixo teor de impurezas) a
partir dos residuos, etanol recomendado pela ANVISA a preparacdo de dlcool gel, em
ambos microdestiladores, foram definidos dois procedimentos de extracdo de impurezas
volateis (Iv) quando da destilagdo dos residuos, o método usado em nivel industrial
(hidrosele¢@o) e o de extracdo de cabeca. Como ndo foi possivel aplicar o método de
hidroselecdo em nivel laboratorial, foi usado o método de extracdo de impurezas por

remog¢do de cabega, ou seja, retirada de 10% > Iv > 5% relativo a quantidade de destilado.
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Figura 21 - Microdestilador de etanol convencional

Descricao do microdestilador de etanol convencional

1 - Fonte de calor (resisténcia elétrica)

2 - Tubo de alimentagdo de dgua para caldeira do
microdestilador

3 - Registro de alimentacdo de dgua para caldeira
4 - Tubo de saida de 4gua do condensador
5 - Fio de alimentac¢do de energia para resisténcia

6 - Caldeira do microdestilador ( produgdo de
vapor)

7 - Reservatério de produto a destilar
8 - Cubeta de alimentagdo de produto a destilar
9 - Registro de alimentagdo de produto a destilar

10 - Tubo de alimentagdo de vapores
hidroalcodlicos

11 - Coluna de destilagdo com 4 estigios

12 - Tubo de condugdo de vapores hidroalcodlicos
destilados

13 - condensador de serpentina

14 - Sistema coletor de dgua de refrigeracdo e
gerador de vacuo

15 - Registro para esgotamento dos residuos da
destilagcdo

16 - Tubo de entrada de 4gua fria para refrigeracio
do condensador

17 - Tubo de saida do produto destilado

18 - Proveta coletora do destilado

19 - controlador de temperatura

20 - Chave liga desliga do microdestilador

21 - Estrutura metélica ( base do microdestilador)
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No microdestilador de etanol convencional e no assistido por micro-ondas foram
desenvolvidos os processo destilatorio das misturas Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs mantendo-se a
temperatura de aquecimento em 99°C e pressao de vapor de 0,998 kgf/cmz.

Os parametros fisicos e fisico-quimicos, definidos para cada processo de
destilacdo foram: volume de amostra, grau alcodlico da amostra, temperatura do processo,
nimero de destilacdes por mistura, extracdo de impurezas voléteis do destilado em 5%
relativo a quantidade de destilado e volume do destilado em fun¢do do grau alcodlico da
mistura.

O volume de etanol neutro a ser destilado e o volume de impurezas a ser

extraida, como primeira fracao do destilado, foram determinados pelas seguintes equacoes:

Ve=Vmx °GLm (1-1Ip) x 0,96 4.5)

Vi=Vex 0,05 (4.6)

Onde, Ve corresponde ao volume de etanol destilado, Vm ao volume da mistura a destilar,
°GL o grau alcodlico da mistura, Ip a porcentagem de impurezas volateis a extrair, 0,96 € o

fator de azeotropismo da mistura hidroalcodlica, Vi o volume de impurezas e 0,05 ( 5%).

4.7.1.1 - Controle operacional do processo de destilacao convencional

O Procedimento operacional usado nos processos de destilacdes das misturas
(Mr1, Mr2, Mr3, Mrs e Mrs), no microdestilador de etanol convencional para obtengao de
etanol liquido, esta descrito a seguir:
1. Adicionar dgua potavel até o nivel maximo na caldeira do microdestilador;
2. Manter o nivel de 4gua da caldeira do microdestilador para cada bateria de ensaios;
3. Estabelecer o tempo de alimentagdo da amostra no sistema de destilacdo;
4. Definir a temperatura de trabalho (destilacdo);
5;, Manter constante a temperatura de aquecimento da caldeira do microdestilador;

6. Verificar se todos os registros (valvulas) estdo fechados;

7. Ligar a chave de fornecimento de energia para aquecer a resisténcia elétrica;
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8. Alimentar o reservatodrio (cubeta) do microdestilador com 42 mL de amostra;
9. Abrir o registro de dgua para o condensador quando a temperatura atingir 50°C;
10. Manter a temperatura da dgua de refrigeracdo no condensador constante;
11. Proceder a destilagdo até a coleta total do volume de impureza e destilado (etanol);
12. Coletar exatamente o volume de impurezas e do etanol destilado que foi calculado;
13. Verificar o tempo de destilagdo do etanol com um crondmetro;
14. Desligar a chave de energia;
15. Determinar o grau alcodlico (°GL) do destilado;
16. Abrir o registro de refluxo depois de retirada do etanol destilado para remocao dos
residuos do reservatério por um tempo de 20 segundos;
17. Determinar o rendimento do sistema de destilagdo.
Ao término de cada processo de destilacio de mistura (cabeca e cauda) no
microdestilador de etanol convencional, foi feita uma destilagdo com dgua no equipamento,

para remover o etanol residual.

4.7.1.2 - Determinacao dos dados de entrada para o processo de destilacio das

misturas (cabeca e cauda) usando microdestilador de etanol convencional

Os processos de destilacdo das misturas (Mri, Mr2, Mr3, Mrs e Mrs) foram
realizados no microdestilador de etanol convencional marca TECNAL de propriedade do
Laboratdrio Piloto de Quimica (LAPQ), localizado no Centro de Tecnologia da UFPB, cuja
capacidade de alimentacdo de amostra é de 42 mL por cada ensaio.

Na Tabela 6, estdo apresentados os dados de entrada para o desenvolvimento dos
processos destilatorios no microdestilador de etanol convencional referentes aos dez ensaios
das misturas (Mr1, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs).

O volume de etanol neutro destilado e o volume de impurezas (substancias
voléteis indesejdveis e contaminantes ao etanol neutro liquido) referentes na Tabela 6,
foram determinados usando as Equagdes 4.5 e 4.6, desenvolvidas durante os varios

experimentos de destilacdo.
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Tabela 6 - Dados de entrada para o desenvolvimento do processo de destilagdo das misturas

(Mr1, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) usando microdestilador de etanol convencional

Mistura  Volume Grau Temperatura de  Extracdo de Volume do
Alcodlico aquecimento impurezas destilado
Mri 42 Ml 40°GL 99°C 5% (0,84 mL) 15,9 mL
Mr2 42 mL 42,5°GL 99°C 5% (0,89 mL) 16,9 mL
Mr3 42 mL 45°GL 99°C 5% (0,94 mL) 17,9 mL
Mr4 42 mL 47,5°GL 99°C 5% (0,99 mL) 18,9 mL
Mrs 42 mL 50°GL 99°C 5% (1,05 mL) 20 mL

Os destilados obtidos de cada mistura foram coletados em uma proveta com
capacidade de 50 mL graduada e em seguida determinados os teores alcodlicos por
densimetria. Na determinac¢do por densimetria usou-se um alcodometro centesimal Gay
Lussac apresentado na Figura 17, os demais componentes volateis foram determinados num

cromatografo com detector de ioniza¢do de chama mostrado na Figura 19.

4.7.2 - Desenvolvimento do microdestilador de etanol assistido por micro-ondas para

extracao de alcool etilico dos residuos (cabeca e cauda)

A Figura 22 apresenta o microdestilador de etanol assistido por micro-ondas com
os nomes dos seus componentes, que opera em regime de batelada, de propriedade do
Laboratério Piloto de Quimica Industrial (LAPQ) / Centro de Tecnologia / UFPB,
projetado, desenvolvido e confeccionado durante o ano de 2012 para o desenvolvimento dos
ensaios de destilacdo das misturas cabeca e cauda (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) do presente

trabalho de pesquisa.
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Reservatério coletor de
residuo da destilacio \

Coluna de destilacao
Alimentacio \] Condensador | .‘ ] 'i

de amostraN \]

> Agua

Saida de
residuo

Gerador de micro-ondas e
cavidade de propagacao

: Progrggggor/Controlador'
M ! *
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do magnetron
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Residuo da
Coleta de destilacio
destilado Cabeca ¢ Cauda
a destilar

Figura 22 - Microdestilador de etanol assistido por micro-ondas
FONTE: Laboratério Piloto de quimica Industrial (2012)

O processo de destilacdo de etanol das misturas (cabeca e cauda), usando
microdestilador de etanol assistido por micro-ondas se caracteriza por ter energia
eletromagnética (radiacdo micro-ondas) como fonte de geracdo de energia térmica. O
microdestilador de etanol assistido por micro-ondas foi projetado, testado e o seu
desenvolvimento atendeu as seguintes etapas:

1% etapa - Defini¢ao das dimensdes da cavidade de propagacdo de radiacdo micro-ondas da
unidade de destilacdo (microdestilador assistido por micro-ondas);

2" etapa - Construcd@o da estrutura em aluminio para montagem do microdestilador;

3" etapa - Defini¢do da poténcia da fonte geradora de micro-ondas (magnetron);

4" etapa - Mapeamento da propaga¢do de micro-ondas na cavidade e defini¢do da drea com

maior concentragdo de energia;
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5% etapa - Defini¢do do volume da célula de evaporagdo em teflon para acimulo da mistura a
destilar;

6" etapa - Confecgdo da célula de teflon com volume de 900 mL com pogos de entrada para:
alimentacdo de mistura (cabega e cauda), coleta de residuos apods destilagdo, introdugao do
termopar e fixagao da coluna de destilagao;

7% etapa - Dimensionamento e confec¢do de uma coluna de destilagdo em ago inox com
recheios (esferas de aco inox);

8" etapa - Adaptacio de um sistema de condensacdo (condensador), em vidro com
serpentina, para acoplar ao destilador;

9% etapa - Defini¢do da poténcia da bomba de vdcuo e do vdcuo a ser usado para extragdo
dos residuos;

10" etapa - Defini¢@o da vidraria especifica para acimulo dos residuos da destilac¢@o;

11% etapa - Escolha do processador/controlador para instalar no microdestilador assistido por
micro-ondas;

12% etapa - Adaptagdo do registro de suprimento de dgua para refrigeracdo do sistema de
destilagao;

13" etapa - Escolha dos tipos de registros (estrangulamento) para controle de fluxo do
sistema de destilacdo;

14" etapa - Defini¢do dos volumes dos recipientes (provetas graduadas) para coleta de etanol
destilado e residuos da destilagdo;

15" etapa - Construcdo de uma base em aluminio para suporte do sistema de destilac@o;

16" etapa - Experimentacdo, corregdes e ajustes do sistema de destila¢do;

Na Figura 23(a) e 23(b) estd apresentado em detalhes o forno de micro-ondas
objeto de estudo para o desenvolvimento do microdestilador de etanol assistido por micro-
ondas. Na Figura 24 esta apresentada a estrutura em a¢o inox do microdestilador (cavidade
de propagacdo e fonte geradora de micro-ondas). O forno usado para a remoc¢do da fonte
geradora de micro-ondas a ser instalada no microdestilador apresentou as seguintes
especificagdes técnicas: modelo ELETROLUX, capacidade de 18 litros e poténcia de 900

watts.
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Desenvolvimento do microdestilador de etanol assistido por micro-ondas

Feixe de

; fagnétran
Ventilador  Microohdas

Magnatron

Paingl de
controla

Gontrole de Fonte de energia  Fio de conexfioda
abertura da porta de zlta tensio tomada eléfrica

Figura 23 (a) - Forno micro-ondas Figura 23 (b) - Forno (cavidade)

FONTE: http://br.bing.com/images/search?q=imagens+interna+de+forno+microondas&
FORM=HDRSC2

FONTE: https://www.google.com.br/search?q=imagens+dos+dispositivos+eletronicos+
do+forno+microondas

Yol. 18 htros

Cavjdadede propasacao
de rpdiacao ricro-ondas

Figura 24 - Estrutura em a¢o do microdestilador de etanol assistido por micro-ondas
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O Procedimento para o mapeamento da distribuicdo de propagacdo de micro-
ondas dentro da cavidade do microdestilador foi realizado no préprio forno micro-ondas,
conforme apresentado na Figura 25.

Procedimento:

1. Colocou-se 250 mL de 4gua em nove beckeres de 250 mL e mediu-se a temperatura antes
da aplicacdo da radiagdo;

2. Disposicdo dos nove beckeres dentro da cavidade de propagacdo de micro-ondas em
posicodes equidistantes;

3. Propagacdo da radiacdo micro-ondas por 120 segundos a poténcia méxima 900 watts;

4. Medicao da temperatura da 4gua nos beckeres usando termometro com escala de (0 —
200°C) apds o aquecimento em cada posi¢ao;

5. Identificag¢do do(s) Becker(es) que apresenta maior temperatura da dgua;

Célculo da quantidade de energia/tempo absorvida pela dgua nos Beckeres usando a
seguinte equagao:

AQ/t=mx Ce x AT 4.7)
onde:

AQ/t - energia absorvida por tempo (J /s)

m - massa de dgua (gramas)

Ce - calor especifico da dgua (J / g °C)

AT = (Tt — Ti) Diferenca de temperatura (°C)

L L
o o
S
] F Sl
h. T &
@ e (b)

Figura 25 - Imagens da cavidade de propagacdo das micro-ondas: (a) - Disposi¢ao dos
beckeres na cavidade; (b) - Pontos de aquecimento dos beckeres dentro da cavidade de
propagacdo de micro-ondas.

FONTE: Adaptado https://www.cateringps.co.uk/cps_item.asp?ItemID=855
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A Figura 26 apresenta a configuragdo fisica do microdestilador de etanol
assistido por micro-ondas, separando a unidade de propagacdo da radiacdo micro-ondas

(cavidade, célula de aquecimento, coluna de destilacdo, dispersador de micro-ondas e os

outros acessorios) da unidade de geracdo da radiacdo.

Bomba de viacuo Alimentacio de

(extracio dos residuos Colunade mistura de residuos
da destilacio) destilacio (cabeca e cauda)
A1

Unidade geradora
@ | g > h ==r] de micro-ondas

Ventilador

I T
02 LY

-

(1)

e

E

=]

L]

-

~
—

BT -
3553350 L

Antena e
3 e guia de ondas
Agua A3
<~ e
i Magnetiron
=
Condensador | /= E——
Q Reserfatorio em Teffon .
NS (calddra do destiladgy — | Capacitor
g I e diodo
= |Agua (.
s e— S
1 1 Micro-ondas T . d
}/ f=2,45 GHz -. s ransiormacor
=125cm == i
o 0 E|—
\ —
coletade /3 E 00 B
destilado —7 (=~ = i
. Al / T
Cavidade de propagagdo  Dispersadorde i

e micro-ondas micro-ondas Trocador de calor Programador/controlador

Figura 26 - Microdestilador de etanol assistido por micro-ondas (unidade de geracdo
de micro-ondas, cavidade de propagacao e sistema de destilacdo)

A unidade de geracdo de micro-ondas € constituida de: transformador, capacitor,
diodo, magnetron, antena, guia de ondas, trocador de calor e ventilador para refrigeracdo do
magnetron.

Estd acoplada a cavidade de propagacdo da radiacdo micro-ondas, os seguintes
sistemas: alimentagcdo de amostra, remog¢ao dos residuos por vacuo, medi¢ao de temperatura

(termopar) e coluna de destilacdo com condensador.

A Figura 27 apresenta o esquema (design) do microdestilador de etanol assistido

por micro-ondas especificando todos os sistemas e acessorios do equipamento.
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Microdestilador deetanol assistido por micro-ondas

15, Eporba da viaso
tema da arzg S0 ds mirro-ondss 16. Deposito dos rexidunss dz destitacao

Cavidate de proparasio de micro-ondss

17 Controlador programador

18. Condencador de vidro

19, Recipiente coletor do stanol neiro destilado

20. Alimentacio de dzua darede

21 Apuz p refrigerar masneiron « condensador

22 Saida de 2pua quende do-condemader & maznetron
23. Esfabiteador deelefricidads

. hlzenstion

L Tansrmador

Ao da ertige i e micro-ondss:

- Trocsdos da calor o magnaimon

+ Wentilador pars e iparer ImAEnEtTn

- Diizpersador da micio-ohdas smacoinom

O Racerrsttdio em teflon {caldains) nars scomulsrsmosiis
10 Bartamnpelétion (temoper) o 4. Tomada

11, Colune da Sectitacan om sco com meohelo ssBnidn _‘:";5' Pia

12 Atifrisntucin da srnoehs (onishs cahacs & cands) 26 Farede
13 Vast coletor dos restdoes do processoode destilacso 7. Apma para jardim

o=l BN Lh e Ld RS

Figura 27 - Esquema do microdestilador de etanol assistido por micro-ondas

4.7.2.1 - Controle operacional do processo de destilacio assistido por micro-ondas

Os procedimentos operacionais implementados nos processos de destilagdao para
obtenc¢do de etanol liquido a partir das misturas (Mr1 - 40°GL, Mr2 - 42,5°GL, Mr3 - 45°GL,
Mrs - 47,5°GL e Mrs - 50°GL), usando o microdestilador de etanol assistido por micro-

ondas, foi realizado como descrito a seguir:
1. Alimentar o sistema com a mistura dos residuos, mantendo os todos os outros registros

fechados e, apds esse procedimento, fechar o registro de alimentagao;

2. Ligar o programador/controlador;
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3. Programar a temperatura de aquecimento, taxa de aquecimento e o tempo de destilacao;
4. Alimentar o sistema com a mistura dos residuos, mantendo os todos 0s outros registros
fechados e, apds esse procedimento, fechar o registro de alimentacio;

5. Ligar o programador/controlador;

6. Programar a temperatura de aquecimento, taxa de aquecimento e o tempo de destilacdo;

7. Acionar a chave liga/desliga da unidade de geracdo de micro-ondas;

8. Ligar o registro de 4dgua de refrigeracdo e controlar o fluxo de dgua de para manter a
temperatura do destilado em no maximo 30°C;

9. Verificar o tempo do inicio da destilagdo do etanol observando as primeiras gotas do
destilado ao cair no recipiente coletor;

10. Coletar a primeira fracdo de destilado (impurezas) e medir o grau alcodlico;

11. Coletar todo o etanol previsto para destilacao;

12. Anotar o tempo gasto na destilacdo;

13. Medir o grau alcodlico do destilado;

14. Desligar o controlador/programador;

15. Fechar o registro de dgua de refrigeracao;

16. Esgotar os residuos da destilacdo abrindo o registro e acionando a bomba de véacuo por
quinze segundos;

17. Determinar o rendimento da destilacao

4.7.2.2 - Determinacio dos dados de entradas para o processo de destilacio das

misturas (cabeca e cauda) usando microdestilador de etanol assistido por micro-ondas

A Tabela 7 apresenta os dados de entrada para o desenvolvimento dos processos
destilatorios no microdestilador assistido por micro-ondas das misturas (Mri, Mr2, Mr3, Mr4
e Mrs). O volume dos destilados (etanol neutro) e o volume de impurezas (substancias
indesejaveis) foram definidos e calculados previamente, apds varios testes de destilacdo e
usando as Equacgdes 4.5 e 4.6, ou seja, determinados antes dos procedimentos operacionais

de destilagdo.
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Tabela 7 - Dados de entrada do processo de destilagdo das misturas (Mr1, Mr2, Mr3, Mrs e

Mrs) usando microdestilador de etanol assistido por micro-ondas

Mistura Volum Grau Temperatura de Extracdo de Volume do
e Alcodlico aquecimento impurezas destilado
Mri 550 mL  40°GL 99°C 5% (11 m?) 209 mL
Mr2  550mL  42,5°GL 99°C 5% (11,6 m¢t) 222 mL
Mrs  550mL  45°GL 99°C 5% (12,3 mt) 235,1 mL
Mrs  S550mL 47,5 GL 99°C 5% (13 m?) 248 mL
Mrs 550mL  50°GL 99°C 5% (13,7 mt) 261,2 mL

Os destilados obtidos de cada mistura foram coletados em uma proveta de 500
mL graduada e em seguida determinados os seus teores alcodlicos por densimetria. Na
determinagdo por densimetria usou-se um alcodmetro centesimal Gay Lussac apresentado
na Figura 17, os outros componentes voléteis foram determinados num cromatégrafo com

detector de ionizacdo de chama mostrado na Figura 19.

4.7.3 - Processo de obtencao de etanol gel antisséptico usando etanol neutro extraido

dos residuos com microdestilador convencional e assistido por micro-ondas.

A Figura 28 apresenta a planta utilizada no processo de obten¢do de etanol gel
antisséptico usando etanol liquido a 85°GL e a 80°GL, extraido por destilagcdo convencional
e destilagdo assistido por micro-ondas respectivamente das misturas (Mr1, Mr2, Mr3, Mrs e
Mrs).

O etanol liquido extraido das misturas em ambos os destiladores foi diluido com
agua deionizada para 78°GL (70°INPM) para se preparar o etanol gel antisséptico.

O tempo médio para se obter o etanol gel antisséptico nos dois processos a partir
do etanol liquido a 85°GL e 80°GL € da ordem de 33 minutos (25 minutos para dilui¢ao do
carbopol no etanol - agitacdo de 600 a 800 rpm, 5 minutos para a gelificacdo da mistura
(adicdo de 4gua e trietalonamina) - agitacdo de 100 a 150 rpm e 3 minutos para diluicdo da

glicerina - agitacao de 50 a 70 rpm).
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Processos de obtencio de etanol gel antisséptice a T0FINFM
com etanol liguido a 85°GL e 80°GL
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Figura 28 - Planta quimica dos processos de obtencdo de etanol gel antisséptico usando
etanol liquido a 85°GL e a 80°GL extraido dos residuos (cabeca e cauda)
FONTE: Laboratério Piloto de Quimica Industrial (2012)

4.8 - Custo/beneficio de obtenciao de etanol gel antisséptico a partir dos residuos
(cabeca e cauda) em relacio ao etanol gel tradicional e metodologia para determinaciao

do consumo de energia elétrica nos dois destiladores

Como complemento a metodologia € importante analisar os custos e beneficios
financeiros que a producio de etanol gel antisséptico obtido dos residuos pode trazer para a
cadeia de valor da cachaca de alambique. Tendo como objetivo uma andlise comparativa e
nio uma analise de viabilidade econdmica de investimentos, foi desenvolvido um método

de uma andlise simplificada das trés alternativas de produ¢do do etanol gel conforme

Quadro 1.
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Quadro 1 - Alternativas Tecnolégicas para Produzir Etanol Gel
Antisséptico
I - Producgdo do Etanol Gel tradicional a partir de Etanol neutro de destilaria a 96°GL

IT - Producdo do Etanol Gel a partir do Etanol de Residuo (cabeca e cauda) a 85°GL

III - Producao do Etanol Gel a partir do Etanol de Residuo (cabeca e cauda) a 80°GL)

Para cada alternativa se consideram somente os custos diretos para producao de
100 kg de etanol gel antisséptico e se determina a margem de contribuicdo que cada
alternativa tecnoldgica.

Em consulta ao proprietdrio do conceituado Engenho Triunfo cuja capacidade
de producdo € de 6000 litros de cachaca por dia, localizado na cidade de Areia no Estado da
Paraiba, o custo de producdo, incluindo custos varidveis (CV) e custos fixos (CF) por litro
de cachaca em dezembro de 2012 é de R$ 1,30 / Litro da bebida BARACHO, (2012). Para
cada 100 litros de cachaga produzidos, em média, se produzem 20 litros de residuos (cabeca
e cauda) e como os residuos ndo tem ainda pre¢o no mercado, considerou-se que o custo por

litro dos residuos (Cr) seria proporcional ao volume de produgdo dos produtos (120 litros).
O caélculo do custo por litro dos residuos € determinado pela seguinte equagao:

I.|
Cr=Ccx Vr/Vc (4.8)

Onde, Cr o custo do residuo, Cc o custo da cachaga, Vr o volume dos residuos e Vc o
volume de cachaca.

A Figura 29 apresenta o fluxograma dos quantitativos de cachaca e residuos
(cabeca e cauda) produzidos a partir de 800 kg de cana-de-acucar, processada em engenho

tradicional, considerando os custos com material de consumo.
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Volume total de destilado - 120 L
(cachaga e residuos) Custo real
da

Cana-de-agicar [ Cachaga - 100 litros - 83,3% Custo Total cachaca

(800 kg) (cachaga) R$ 1,09/L
(insumos + CF + CV) R$ 130,00

—» Residuo - 20 litros - 16,6% Residuo

R$ 0,21/L

L >| Custo dacachaga - R$ 1,30/L

Figura 29 - Fluxograma dos quantitativos de cachaca e de residuos (cabeca e cauda)
produzidos a partir de 800 kg de cana-de-agucar.

O custo por litro dos residuos (cabeca ou cauda) é determinado através da
equacdo (4.8), isto é, Cr =R$ 1,30 x (20 L/ 120 L) = R$ 0,21 e encontra-se incorporado no
preco de mercado da cachaca, ja que os residuos nao tem valor de mercado.

A pesquisa foi desenvolvida em nivel laboratorial e somente o custo com material
de consumo (etanol extraido dos residuos, carbopol, trietalonamina, glicerina e embalagens)
para produzir o etanol gel antisséptico foi levado em consideracdo. O método incluindo as
formulagdes quimicas, foi desenvolvido na forma de planilha para identificar o custo com
material de consumo por quilograma de etanol gel antisséptico, referente as trés alternativas

tecnoldgicas estd apresentado na Tabela 8.

Tabela 8 - Planilha de custo de material de consumo para produzir 100 kg (base de cdlculo)

de etanol gel antisséptico para as trés alternativas tecnolégicas

Item Especificacao Unid. Quant. Valor Unit. (R$) Total (R$)
01 Componente 1 L X1 y1 X1 x Y1
02 Componente 2 Kg X2 y2 X2 x y2
03 Componente 3 L X3 y3 X3x Y3
04 Componente 4 L X4 y4 X4 x Y4
05 Componente 5 L X5 A& X5x Y5
06  Embalagem plastica 500 mL X6 y6 X6 x Y6

> xixyi

Onde: x1, X2, X3, X4, X5 € X6 - quantidade de componente, y1, y2, y3, Y4, y5 € y6 - preco
unitarios por componente.
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O custo/beneficio de obtencdo do etanol gel antisséptico a partir dos residuos
(cabeca e cauda), serd mensurado, comparando os resultados obtidos das planilhas de custos

com material de consumo para as trés alternativas tecnoldgicas de producdo de dlcool gel.

Considerando o custo por litro dos residuos igual a R$ 0,21, o custo por litro de
etanol a 85°GL e 80°GL, obtidos dos residuos em destilador convencional e a micro-ondas,

determina-se através da seguinte equacao:

Ce=Cr/°GLrx Fd (4.9)

Onde, Ce o custo do etanol, °GLr o grau alcodlico da mistura de residuos e Fd o fator de

correcdo de etanol 100% a 85% e 80%.

A economia de custo com material de consumo do etanol gel obtido dos residuos
(cabeca e cauda) com etanol a 85°GL e 80°GL em relacdo ao etanol gel tradicional, é

determinada pela equacio:

EC=1-CUR /CUT (4.10)
Onde, EC a Economia de custo, CUR o Custo unitirio do EGA/kg usando etanol dos
residuos, CUT o Custo unitario do EGA/kg tradicional.

A metodologia para mensuracdo e comparacdo do consumo de energia elétrica
em ambos os processos de destilatrios (destilacdo convencional e destilacio assistida por
micro-ondas), foi desenvolvida tendo o analisador de qualidade de energia digital como
equipamento medidor da poténcia consumida em kwh com a determinacdo da média das
medic¢des de consumo para cada 10 ensaios de destilagdo em ambos os microdestiladores.

Nas Figuras 30 e 31 estdo apresentados os equipamentos para os procedimentos
experimentais de determinagdo do consumo de energia elétrica no microdestilador de etanol
convencional e microdestilador de etanol assistido por micro-ondas.

O método para se extrapolar os quantitativos de etanol neutro obtido em escala
laboratorial a partir dos residuos para escala industrial (engenho) estd descrito no

APENDICE.
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Analisador de energia

e “
Figura 31 - Microdestilador de etanol assistido por micro-ondas e analisador de energia
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5.0 - RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo estdo apresentados os resultados e discussdo relativos a
composi¢do fisico-quimica dos residuos (cabeca e cauda), a preparacdo das misturas
(cabega e cauda) a destilar e as cinéticas dos processos destilatérios das misturas no
microdestilador de etanol convencional e microdestilador assistido por micro-ondas, como
também serdo mostrados a caracterizagdo do etanol liquido extraido dos residuos,
formulagdes quimicas de preparagdo do dlcool gel a partir dos residuos e o custo/beneficio

proporcionado pela nova tecnologia de obtencdo de édlcool gel antisséptico.

5.1 - Caracterizacao fisico-quimica e fisica dos residuos (cabeca e cauda)

Com os resultados da caracterizacdo dos residuos, foi definido o percentual (5%)
de extracdo de impurezas (componentes mais voldteis e menos voldteis do que o etanol)
consideradas indesejaveis e extraidas como primeira fracdo do destilado em ambos os
microdestiladores. O célculo da extracdo das impurezas, teve como referéncia, dados
quantitativos da caracterizacdo (907 mg de componentes indesejaveis/100mL de etanol
anidro) na mistura dos residuos (cabeca e cauda), pois, se faz necessario obter o etanol
liquido com especifica¢do neutra para a obtencdo do dlcool gel antisséptico.

Os valores dos teores alcodlicos em °GL obtidos dos residuos e as quantidades
dos componentes secunddrios (substincias quimicas com pontos de ebulicio menores e
maiores do que o etanol) apresentaram valores semelhantes aos publicados nas literaturas
especializadas (MAIA 1994, RIBEIRO 1997, CARDOSO, 2001) e compativeis com 0s
resultados obtidos nos engenhos de cachacga selecionados quando do desenvolvimento do
trabalho de tese para visitas.

Na Tabela 9 estd representada a caracterizacdo fisico-quimica dos residuos
(cabeca e cauda), ou seja, a graduacdo alcodlica e os quantitativos dos componentes
quimicos (substancias com pontos de ebuli¢do maiores e menores do que o do etanol), bem

como, os parametros fisicos em valores médios e desvio padrao.
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Tabela 9 - Caracterizacio fisico-quimica e fisica dos residuos (cabeca e cauda)

Parametros analisados Cabeca Cauda PE (°C)
Teor alcodlico em etanol (°GL - % v/v) 70,5 20,8
Aldeido acético (mg /100 mL de AA* ) 145 +£0,8 12,5 £0,5 21
Acetatos de etila (mg /100 mL de AA) 74,1 +0,5 891+0,8 77
Acido acético (mg /100 mL de AA) 9+0,9 43 +0,5 118
Propanol (mg /100 mL de AA) 41+ 0,5 20+04 97
2- Butanol (mg /100 mL de AA) 7,5+0,2 15+0,2 99.5
Isobutanol (mg /100 mL de AA) 76 £0,8 15+0,4 108
1-Butanol (mg /100 mL de AA) 0,8 +£0,1 04+£0,1 117
Alcool Tsoamilico (mg /100 mL de AA) 294 + 0,8 30+0,6 64,5
Metanol (mg/100 mL AA) 3,8+0,2 39+£0,6 131
Ph 6,5 6,2
Densidade (g/cm3) 0,90 0,92
Aspecto Limpida Limpida
Aroma Frutal madeirado

AA (*) - Alcool Anidro

Na Tabela 10 estdo representados os resultados dos ensaios cromatograficos

realizados com as amostras dos residuos coletados no Engenho Triunfo e os publicados em

literatura citada. Comparando os resultados, observa-se que, as quantidades de etanol e dos

componentes secunddrios (substancias mais € menos voldteis) do que o dlcool nos residuos

se mantiveram na faixa dos dados publicados na literatura especializada citada no presente

trabalho (MAIA, 2000; RIBEIRO, 2000; NOVAES, 1970).
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Tabela 10 - Resultados da caracterizacdo experimental (CE) dos residuos (cabeca e cauda)

obtidos por cromatografia gasosa e da caracterizacdo dos residuos publicados em literatura

especializada (CLE) considerando os seus respectivos desvios padroes.

Parametros Cabeca (CE) Cauda (CE) Cabeca (CLE) Cauda (CLE)
Analisados (mg /100mL de AA*) (mg /100mL de AA*)
Teor alcodlico (°GL) 70,5 20,8 70 20
Aldeido acético 145+£0,5 12+0,2 165 +£0,5 11+0,3
Acetatos de etila 74 +0,2 8,9+0,3 102 £ 0,1 6,9 +0,3
Acido acético 9,5+0,4 43 +0,2 9,3+0,3 41,5+0,2
Propanol 41 +£0,5 20+£0,3 40+0,2 21£04
2- Butanol 7,5+0,5 15+£0,3 73+£0,3 159+0,2
Isobutanol 170 £ 0,5 14 +£0,2 75 +0,5 14 +04
1-butanol 0,8+0,1 0,4 +£0,1 0,72 £ 0,03 0,38 £ 0,02
Alcool Isoamilico 294 +0,2 28 +0,5 329 +0,5 37+0,3
Metanol 5,5+£0,2 40+0,2 6,6 £0,3 72 +£0,3
pH 6,5 6,8 6,5 6,9
Densidade (g/cmz) 0,90 0,92 0,90 0,93
Aspecto Limpida Limpida Limpida Limpida
Aroma Frutal Madeirado Frutal Madeirado

AA (*) - Etanol Anidro

A metodologia utilizada para identificacdo do aspecto sensorial (limpidez e

aroma) para os residuos (cabeca e cauda) oriundos do engenho Triunfo foi empirica, mas,

com a participacao de técnicos experientes em laboratdrio de quimica. Os valores referentes

a acetato de etila e isobutanol acima dos determinados e publicados em literatura

especializadas deve-se a presenca de leveduras selvagens que se agregam ao processo

fermentativo, mas, sem contribui¢do negativa ao aroma do etanol destilado.
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5.2 - Preparacao das misturas dos residuos (cabeca e cauda) a destilar para obtencao

de etanol liquido neutro.

Baseado em dados fornecidos pela literatura especializada e por técnicos das
unidades industriais de fabricacdo de cachaca (engenhos Triunfo e engenho Sdo Paulo), em
que rotineiramente se extraem do sistema de destilagdo (alambique), propor¢des iguais em
volume de cabeca (10%) e cauda (10%) relativos a producao de cachaca com concentragdes
alcodlicas de 60°GL a 70°GL para cabec¢a e 20°GL a 30°GL para cauda, foram realizados
inicialmente nove tipos de ensaios de preparacdo de misturas denominados (M1, M2, M3,
M4, M5, Me, M7, M8, M9) em proporcdoes 1:1 e a partir destes, definidos cinco
denominados de (Mr1, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs ) com graduacdo alcodlica de 40°GL, 42,5°GL,
45°GL 47,5°GL e 50°GL respectivamente. Os cinco tipos de misturas conforme
apresentada na Tabela 11, quando alimentadas em ambos os aparelhos de destilagdo
(convencional e a micro-ondas) apresentaram resultados satisfatérios de graduacdo alcodlica

dos destilados e rendimento de processo.

Tabela 11 - Teores alcodlicos dos residuos e de suas misturas em proporcao (1:1)

Cabeca Cauda Mistura (cabeca e cauda)
(Teor alcodlico em °GL) (Teor alcodlico em °GL) (Teor alcodlico em °GL)

60°GL 20°GL Mistura (M1): 40°GL *
65°GL 20°GL Mistura (M2): 42,5°GL *
70°GL 20°GL Mistura (M3): 45°GL *
60°GL 25°GL Mistura (M4): 42,5°GL
65°GL 25°GL Mistura (M5): 45°GL
70°GL 25°GL Mistura (M6): 47,5°GL *
60°GL 30°GL Mistura (M7): 45°GL
65°GL 30°GL Mistura (MS8): 47,5°GL
70°GL 30°GL Mistura (M9): 50°GL *

Misturas de residuos (Mri1, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) a destilar.
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5.3 - Mapeamento da propagaciao de radiacio micro-ondas no microdestilador de

etanol assistido a micro-ondas

O mapeamento da distribuicdo de radiacdo micro-ondas dentro da cavidade do
forno micro-ondas (cavidade idéntica a do microdestilador), conforme Figura 25 (a) e (b),
apresentou resultados de distribuicdo de temperatura da dgua e de consumo de energia
diferentes, sendo a regido central da cavidade (ponto 5), a de maior concentracdo de
radiacdo micro-ondas (T = 98°C e P = 627 watts). A Tabela 12 apresenta os resultados
obtidos através da Equacdo 4.7 com tempo de fornecimento de radiagdo micro-ondas de 120

segundos.

Tabela 12 - Mapeamento da distribui¢do da radiagdo micro-ondas dentro da cavidade
do microdestilador assistido por micro-ondas.

Ponto m(g) Ti(°C) Tf(°C) Tempo (s) P (watts) P (Watts/cm3)

1 250 26 65 120 339 1,35
2 250 26 57 120 270 1,08
3 250 26 68 120 365 1,46
4 250 26 87 120 531 2,12
5 250 26 98 120 627 2,50
6 250 26 80 120 470 1,88
7 250 26 61 120 304 1,21
8 250 26 59 120 287 1,14
9 250 26 70 120 387 1,53

A Tabela 12 apresenta os pontos 4, 5 e 6 com maior intensidade de dissipacao
de calor dentro da cavidade de propagacdo, portanto, a melhor regido da cavidade para se
colocar a célula de evaporacdo (recipiente de teflon), no microdestilador assistido por
micro-ondas, e se obter a maior extracdo de etanol das misturas de residuos (cabeca e

cauda) € na drea/volume correspondente aos pontos 4,5 e 6.
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5.4 - Cinética dos processos de destilacio das misturas (cabeca e cauda) usando

microdestilador de etanol convencional e assistido por micro-ondas

A Figura 32 representa os resultados das cinéticas de destilacdo (grau alcodlico
médio dos destilados x grau alcodlico das misturas das misturas (Mr1, Mr2, Mr3, Mrs e Mrs)
obtido no microdestilador de etanol convencional e assistido por micro-ondas. Observa-se
que, as graduagdes alcodlicas dos destilados crescem proporcionalmente em relacdo as
graduacdes alcodlicas das misturas, apresentam valores diferentes e proximos entre si, mas,
acima da graduacdo alcodlica (76°GL) do alcool liquido recomendado pela ANVISA para
preparacgdo de etanol gel. A varia¢do dos valores dos resultados obtidos da cinética (°GLd x
°GLm), quando se destila os residuos no microdestilador convencional acima dos valores
encontrados nos ensaios quando destila-se os residuos no microdestilador assistido por
micro-ondas, deve-se ao fato, de o destilador convencional ser um equipamento ja

consolidado tecnicamente nao necessitando mais de otimizacao.
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Figura 32 - Cinética da destilacdo (°GLd x°GLm) das misturas usando

microdestilador de etanol convencional e assistido por micro-ondas
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A Figura 33 representa os resultados das cinéticas de destilacdo (tempos
destilacio x grau alcodlicos das misturas (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) obtidos no
microdestilador de etanol convencional e microdestilador assistido por micro-ondas. Para
volume maximo de alimentac¢do de amostras (42 mL e 550 mL) alimentado respectivamente
nos microdestiladores convencional e assistidos por micro-ondas, observa-se que, embora
os tempos de destilacio em ambos os microdestiladores apresentarem valores diferentes,
mas, com O mesmo comportamento, variando para os ensaios desenvolvidos no
microdestilador convencional de 8,2 min. a 9,7 min. com média de 8,95 min. € no
microdestilador assistido a micro-ondas de 14,5 min. a 15,6 min. com média de 15,1 min., o
tempo de destilacdo € inversamente proporcional ao aumento da graduacdo alcodlica das
misturas, ou seja, quanto mais concentrada for a mistura dos residuos em etanol, maior serd
a economia de energia, principalmente no microdestilador assistido por micro-ondas, pois, a

relagdo de volume de alimentacdo € de 1:13.
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Figura 33 - Cinética da destilagcdo ( Td x °GLm) das misturas usando

microdestilador de etanol convencional e assistido por micro-ondas
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A Figura 34 representa os resultados das cinéticas de destilacdo (rendimento de
destilacio x grau alcodlicos das misturas Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) obtidos no
microdestilador de etanol convencional e microdestilador assistido por micro-ondas. Ao
analisar a Figura 34 observa-se que, os rendimentos foram crescentes em funcdo do
aumento da graduacdo alcodlica das misturas, 84% a 87,8% obtidos no microdestilador
convencional e 79,2% a 81,7% no microdestilador assistido por micro-ondas. Do ponto de
vista de eficiéncia de processo, os resultados sdo altamente significativos, haja vista que,
foram descartados 5% do destilado como impurezas, podendo ser retirado até 10% para

melhorar mais o aroma do etanol liquido destilado.

92
90
e 88+
8 g6
€
|5 )
0 84
(7]
2 )
o 824
e ; ’/‘/,/4/.
S 80 4
R )
B 784
© .
S 76-
9 e
é 74 -
T 724 —a&— Destilagao Convencional
2 - —&— Destilacao a Micro-onda
70

I i i i I i I i
40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50
Grau alcoolico das misturas(°GLM)

Figura 34 - Cinética da destilacdo (Rd x°GLm) das misturas usando

microdestilador de etanol convencional e assistido por micro-ondas

75



Resultados e discussdo — capitulo 5

Outra observacdo importante que deve ser considerada nos resultados
experimentais do processo de destilacdo € a relacdo de volume de alimentagdo das misturas
de residuos nos microdestiladores. Para o microdestilador de etanol convencional
trabalhamos com a alimenta¢cdo méaxima de 42 mL e para o microdestilador assistido por
micro-ondas 550 mL, isto devido, a capacidade da caldeira de aquecimento (900 mL).

Nas Tabelas 13 e 14 estdo representados os rendimentos dos processos de
destilacdo convencional e assistidos por micro-ondas das misturas ( Mri, Mr2, Mr3, Mrs e
Mrs ).

Tabela 13 - Rendimento dos processos de destilacdo das misturas ( Mri, Mr2, Mr3, Mrs e

Mrs ) usando microdestilador convencional

Graduacdo alcodlica  Volume de  Grau alcodlico Volume Rendimento
da amostra (°GLa)  etanol (Vn) etanol (°GLn) amostra (Va) (Rd)
Mri: 40°GL 15,96 mL 84,6 °GL 42 mL 84%
Mr2: 42,5°GL 16,96 mL 86 °GL 42 mL 85,1%
Mr3: 45°GL 17,96 mL 86,5°GL 42 mL 85,6%
Mr4; 47,5°GL 18,96 mL. 87,2°GL 42 mL 86,3%
Mrs: 50°GL 20 mL 88,5°GL 42 mL 87,8%

Os rendimentos apresentados na tabela 13, foram obtidos num equipamento que ja tem sua

tecnologia consolidada e sdo expressivo para o objetivo da pesquisa.

Tabela 14 - Rendimento dos processos de destilagdo das misturas ( Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e

Mrs ) usando microdestilador assistido por micro-ondas

Graduacdo alcodlica  Volume de  Grau alcodlico Volume Rendimento
da amostra (°GLa)  etanol (Vn) etanol (°GLn) amostra (Va) (Rd)
Mri: 40°GL 209 mL 79,9°GL 550 mL 79,1%
Mr2: 42,5°GL 222 mL 80°GL 550 mL 79,2 %
Mr3: 45°GL 235,1 mL 81,5°GL 550 mL 80,7 %
Mr4; 47,5°GL 248 mL 82°GL 550 mL 81,1 %
Mrs: 50°GL 261,25 mL 82,3°GL 550 mL 81,5%
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Apesar de apresentar menor rendimento, mas, significativo em termos de
processos destilatérios, considerando a extracdo das impurezas volateis (10% > Iv > 5%) o
processo de destilacdo assistido por micro-ondas apresenta as seguintes vantagens: volume
de alimentagdo 13 vezes maior em relacdo ao processo de destilagdo convencional, tempo
de destilag@o expressivamente menor e processo sem geracdo de poluentes.

As cinéticas dos vdrios ensaios usando microdestilador de etanol convencional
e assistido por micro-ondas mostraram que, para temperatura de aquecimento constante de
99°C a destilacdo para cada tipo de mistura (Mri, Mr2, Mr3, Mrs e Mrs) apresentou
comportamento similar quanto a graduacdo alcodlica do destilado, tempo de destilacdo e
rendimento de processo. Diante destes resultados, e tendo como referéncia as especificacdes
do 4lcool liquido recomendado para preparacao do etanol gel antisséptico, as condi¢des
fisicas recomendadas para o processo destilatorio convencional sdo: temperatura de
aquecimento (99°C), pressao de vapor (0,998 kgf/cmz) e extracdo de impurezas volateis
(5%) e para o processo de destilagdo assistido por micro-ondas: temperatura de aquecimento
(99°C), taxa de aquecimento (15°C/min) e patamar de tempo de destilacdo apds atingir

temperatura de 99°C de 3 minutos.

Na Figura 35, estdo representados os comportamentos cinéticos (tempo de
destilacdo x ensaios de destilacdo) das misturas Mri1, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs de cinco ensaios
de amostras de 550 mL alimentados em ambos os sistema de destilagdo (convencional e
assistido por micro-ondas).

Os tempos de destilagdo referentes aos ensaios desenvolvidos no microdestilador
de etanol convencional com capacidade para 42 mL, supondo alimentacdo de 550 mL,

foram determinados através da seguinte equacao:
Td=Fcx To (5.2)

Onde, Td o tempo de destilacdo, Fc o fator de proporcionalidade (550 mL /42 mL = 13) e

To o tempo de destilagdo da amostra a 42 mL.
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Figura 35 - Cinética da destilacdo (tempo de destilagdo x amostra de 500 mL)

das misturas usando microdestilador de etanol convencional € microdestilador

assistido por micro-ondas

Pequenas variagdes nos tempos de destilagdo foram observadas nos ensaios

desenvolvidos quando se usa micr

odestilador de etanol assistido por micro-ondas, Figura

35. Como as destilacdes foram realizadas sucessivamente sem estabilizacdo de temperatura

do material (residuos) e do meio, e a temperatura do material e do meio segundo a literatura,

quando se usa radiagdo micro-ondas como fonte de aquecimento, influencia no tempo de

aquecimento do material, era de se esperar essas pequenas discrepancias nos tempos de

destilacao.
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Na Figura 36 estdo apresentados a soma dos tempos referentes aos 10 ensaios de
destilacdo para cada mistura de residuo (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) com volume de 42 mL

desenvolvidos no microdestilador de etanol convencional.

—l— Mistura Mr1 (40°GL)
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N2de Amostras (Mr1, Mrz, Mrs, Mr4, Mrs) destiladas
no destilador convencional com volume de 42 mL

Figura 36 - Tempo total de destilacdo das misturas x nlimero de ensaios

no microdestilador de etanol convencional

Observa-se na Figura 36 que o tempo total de destilacio (soma dos tempos)
referentes as 10 amostras de misturas (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs5) usando microdestilador de
etanol convencional, diminui em fun¢cdo da graduacdo das misturas, mas, apresentam
valores de tempo de destilacdo praticamente os mesmo (similares) mostrando-se assim, uma

padronizacdo de tempo de destilacdo para um mesmo tipo de mistura.
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Na Figura 37 estdo apresentados a soma dos tempos referentes aos 05 ensaios de
destilacdo para cada mistura de residuo (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 € Mrs) com volume de 550 mL

desenvolvidos no microdestilador de etanol assistido por micro-ondas.

1 2 3 5
N° de Amostras (Mr1, Mr2, Mrs, Mra, Mrs) destiladas no destilador
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4

assistido por microno-ondas com volume de 550 mL

Figura 37 - Tempo total de destilagdo das misturas x ensaios no

microdestilador de etanol assistido por micro-ondas

Observa-se na Figura 37 que o tempo total de destilacdo (soma dos tempos)
referentes as 5 amostras de misturas (Mri, Mr2, Mr3, Mr4 e Mrs) usando microdestilador
assistido por micro-ondas, diminui em funcdo da graduacdo das misturas, mas, apresentam
os valores muito proximo um do outro (similares), definindo assim para o processo de
destilacdo, tempo e taxa de aquecimento padrao.

A cinética de destilagdo (tempo X amostras) para ambos os microdestiladores

apresentaram comportamento semelhantes, portanto, definido padrdes de processo.
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Comparando os resultados obtidos da extracdo de etanol dos residuos (cabeca e
cauda) por destilagc@o assistido por micro-ondas, com os dos trabalhos cientificos citados na
revisdo bibliogrifica (uso de micro-ondas associado a secagem convencional, extracdo de
6leos vegetais a partir de residuos e de culturas oleaginosas usando radiacdo micro-ondas
associada a vapor, determinacdo do teor de umidade de milho usando micro-ondas como
agente de aquecimento e producdo de biodiesel de 6leo de frituras utilizando com agente de
aquecimento radiacdo micro-ondas), verifica-se que, além do desenvolvimento do
equipamento (microdestilador de etanol assistido por micro-ondas), varios parametros
fisicos que definem a eficécia e eficiéncia de processo de destilacdo foram definidos.

Diante dos parametros definidos (tempo 6timo de destilacdo, taxa ideal de
aquecimento, rendimento de processo, quantidade a ser extraida de impurezas para
purificagdo do produto final, economia de energia e custo/beneficio), a pesquisa vem
contribuir com um diferencial técnico e econdmico para subsidiar novos trabalhos usando
micro-ondas como agente de aquecimento em nivel laboratorial.

Para obtencdo do etanol gel a 70°INPM (76°GL) usando etanol liquido
85°GL e a 80°GL oriundo dos residuos, foram desenvolvidas duas formulagdes quimicas

tendo como referéncia a formulacao para preparagdo de dlcool gel tradicional, ver Tabela 4.

5.5 - Caracterizacio fisico-quimica do etanol liquido e gel obtido dos residuos por

destilacdo convencional e destilacio assistida por micro-ondas

Os resultados de caracterizagdo do etanol extraidos dos residuos pelos dois
processos de destilagdo, mostraram similaridade entre si e boa aproximacdo com relacao as
especificacdes técnicas do etanol neutro fabricado em destilaria de dlcool, mostrando assim
que, o etanol gel obtido com dlcool derivados dos residuos tem o mesmo potencial
antisséptico do dlcool gel tradicional. Do ponto de vista de graduacgao alcodlica, diferente do
alcool neutro de destilaria a 96°GL, o etanol liquido obtido dos residuos a 80°GL e 85°GL
pelos métodos de destilacio convencional e assistido por micro-ondas respectivamente,
apresentaram graduagdes requeridas para preparagdo do etanol gel e todos os outros

parametros fisico-quimicos ficaram na faixa das especificacdes determinada pela ANVISA.
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A Tabela 15 apresenta as caracteristicas do etanol liquido a 85°GL e 80°GL
obtido dos residuos por destilacio convencional e assistida por micro-ondas

respectivamente, e do etanol liquido neutro tradicional a 96°GL.

Tabela 15 - Caracteristicas do etanol obtido dos residuos e do etanol tradicional

Parametros analisados Etanol liquido dos Etanol liquido dos Etanol
no etanol residuos a 85°GL  residuos a 80°GL  tradicional
*) )

Aspecto Limpido Limpido Limpido
pH 6,9 7,0 6,575
Acidez 12 mg/LL 13 mg/L. 10 mg/L
Esteres (acetato de etila) S mg/L 6,5 mg/L S mg/L
Aldeidos (Aldeido acético) 7 mg/L 8,2 mg/L S mg/L
Alcool isoamilico 6,5 mg/L 7,3 mg/L 5 mg/L
N butanol 8 mg/L 9 mg/L 8 mg/L
Metanol 13 mg/LL 14,3 mg/L 10 mg/L

(*) - Etanol extraido no microdestilador de etanol convencional

(**) - Etanol extraido no microdestilador assistido por micro-ondas

Na Tabela 15, observa-se que todos os resultados dos parametros analisados
referente ao etanol liquido a 85°GL e 80°GL, extraido dos residuos (cabega e cauda) no
microdestilador convencional e assistido por micro-ondas, apresentam valores muitos
proximos, semelhantes aos valores encontrados para o etanol liquido tradicional
recomendado pela ANVISA a preparacdo do etanol gel antisséptico.

A Tabela 16 apresenta as especificacdes técnicas do etanol gel antisséptico
obtido a partir do etanol a 85°GL e 80°GL extraido dos residuos (cabeca e cauda) por
destilacdo convencional e a assistida por micro-ondas respectivamente. Do ponto de vista
de qualidade, o dlcool gel obtido com o etanol extraido ndos residuos da fabricacdo de

cachaca € tecnicamente igual ao etanol gel tradicional.
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Tabela 16 - Caracteristicas do etanol gel obtido dos residuos (cabega e cauda) e do etanol

gel tradicional

Aspecto Limpido Limpido Limpido
Grau alcodlico (°INPM) 70 70 70
pH 6,9 7,0 6,5-175
Cor Incolor Incolor Incolor
Odor Caracteristico do  Caracteristico do  Caracteristico do
etanol etanol etanol
Viscosidade (cPs) 5500 5500 5500 — 8500
Densidade ( g/ mL) 091 0,915 0,9

5.6 - Custo/beneficio de obtencao de etanol gel antisséptico obtido a partir dos residuos

(cabeca e cauda) em relaciao ao etanol gel tradicional

A Tabela 17 apresenta a planilha dos custos com material de consumo e os
respectivos valores unitarios dos componentes quimicos, para produzir 100 kg de etanol gel
antisséptico tradicional.

Os precos dos componentes quimicos (matérias-primas) citados nas
formulacdes para obtencao de etanol gel tradicional e etanol gel a partir dos residuos, foram
pesquisados no mercado fornecedor de produtos quimicos, conforme fontes indicadas na

Tabela 17.

83



Resultados e discussao - capitulo 5

Tabela 17 - Custo com material de consumo para produzir 100 kg de etanol gel antisséptico

tradicional (EGA) a 70°INPM

01  Etanol liquido 96°GL L 70 3,50 245,00
02 Carbopol 676 Kg 0,70 90,0 63,00
03 Agua deionizada L 28,4 0,009 0,256
04 Trietalonamina L 0,33 12,00 3,96
05 Glicerina L 0,3 15,00 4,5
06 Embalagem plastica 500 mL 200 0,90 180
R$ 496,72

FONTES: CRISTAL COMERCIO DE PRODUTOS QUIMICO LTDA

Calculo de custo:

http://www.casadosaboeiro.com.br

Custo total com material de consumo para obtencdo de 100 kg de alcool gel tradicional

usando etanol liquido neutro a 96°GL produzido em destilaria de dlcool = R$ 496,72

Custo / kg de etanol gel = R$ 496,72 / 100 kg =R$ 4,967 (R$ 4,97 / kg)

Custo / kg de etanol gel (US$) =R$ 4,97 /(1,95 US$/R$) =2,58 US$
1 US$ =R$ 1,95 R$ em dezembro de 2012.

A Tabela 18 apresenta a planilha com os custos de todo o material de consumo e

os respectivos valores unitarios em R$ (real) dos componentes quimicos (etanol, carbopol,

dgua deionizada, trietalonamina e glicerina) para produzir 100 kg de etanol gel antisséptico

obtido com etanol liquido extraido dos residuos a 85°GL no microdestilador de etanol

convencional.
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Tabela 18 - Custo com material de consumo para produzir 100 kg de etanol gel antisséptico

(EGA) a 70°INPM usando etanol liquido a 85°GL extraido dos residuos (cabeca e cauda) no

microdestilador de etanol convencional

01  Etanol liquido 85°GL L 90 0,40 36
02 Carbopol 676 Kg 0,63 90,0 56,7
03 Agua deionizada L 9,05 0,009 0,081
04 Trietalonamina L 0,17 12,00 2,04
05 Glicerina L 0,15 15,00 2,25
06 Embalagem plastica 500 mL 200 0,90 180
RS$ 277,07

FONTES: CRISTAL COMERCIO DE PRODUTOS QUIMICO LTDA

http://www.casadosaboeiro.com.br

Calculos:

Quantidade de etanol obtido dos residuos a 85°GL.:
1 litro de residuo gera 0,45 x 1,15 litro de etanol a 85°GL = 0,517 L de etanol

onde: 0,45 (°GL médio da misturas) e 1,15 ( fator: 100°GL p/ 85°GL)

Custo do litro de etanol liquido a 85°GL oriundo dos residuos:

Custo do litro de etanol a 85°GL =(R$ 0,21 /L)/0,517L=R$0,40/L

Custo total com material de consumo para obtencao e 100 kg de dlcool gel usando etanol

oriundo dos residuos a 85°GL =R$ 277,07

Custo / kg de etanol gel =R$ 277,07 / 100 kg (R$ 2,77 / kg)

Custo / kg de etanol gel (US$) =R$ 2,77 /(1,95 US$ / RS$) = 1,42 US$

US$ =R$ 1,95 R$ em dezembro de 2012.
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A Tabela 19 apresenta a planilha dos custos com material de consumo para produzir 100 kg

de etanol gel antisséptico obtido com etanol liquido extraido dos residuos a 80°GL.

Tabela 19 - Custo com material de consumo para produzir 100 kg de etanol gel
Antisséptico (EGA) a 70°INPM usando etanol a 80°GL extraido dos residuos (cabega e

cauda) no microdestilador de etanol assistido por micro-ondas

01 Etanol liquido 80°GL L 96,2 0,38 36,55
02 Carbopol 676 kg 0,64 90,0 56,7
03 Agua deionizada L 2,84 0,009 0,025
04 Trietalonamina L 0,17 12,00 2,04
05 Glicerina L 0,15 15,00 2,25
06 Embalagem plastica 500 mL 200 0,90 180
R$ 277,57

FONTES: CRISTAL COMERCIO DE PRODUTOS QUIMICOS LTDA
http://www.casadosaboeiro.com.br

Calculos:

Quantidade de etanol liquido a 80°GL obtido dos residuos:
1 L de residuo gera 0,45 x 1,20 L de etanol a 80°GL = 0,54 L de etanol

Custo do litro de etanol liquido a 80°GL oriundo dos residuos:

Custo do litro de etanol liquido a 80°GL =(R$ 0,21 /L)/0,54 L=R$0,38/L

Custo total com material de consumo para obtencdo e 100 kg de édlcool gel usando etanol

liquido oriundo dos residuos a 80°GL = R$ 277,57 (Tabela 4.9)

Custo / kg de etanol gel =R$ 277,56 / 100 kg = R$ 2,77 / kg (R$2,78)
Custo / kg de etanol gel (US$) =R$ 2,78 /(1,95 US$ / RS$) = 1,43 US$
onde: 1 US$ =R$ 1,95 R$ em dezembro de 2012.
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Considerando o custo por litro dos residuos igual a R$ 0,21 e os custos do etanol
liquido a 85°GL e 80°GL a R$ 0,40 / L e R$ 0,38 / L respectivamente, verifica-se por meio
da Equagdo 4.10 {EC =1 - ( CUR /CUT )} uma economia de custo de 44,2% e 44% na

obtencido do etanol gel oriundos dos residuos em relacdo ao do etanol gel tradicional.

Economia de custo de obten¢do do EGA usando etanol a 85°GL oriundo dos residuos:

EC =1-(R$2,77/R$4,97) =0,442 (44,2%)

Economia de custo de obtencdo do EGA usando etanol a 80°GL oriundo dos residuos:

EC =1-(R$2,78/R$ 4,97 ) = 0,44 (44%)

A Figura 38 apresenta a comparacdo de custos com material de consumo na
obtencdo do etanol gel antisséptico tradicional produzido com élcool oriundo de destilaria a

96°GL e etanol gel antisséptico obtido dos residuos com etanol liquido a 85°GL e 80°GL.

497

7

mRS/kg

Custo do etanolgel  Custo do etanol gel obtidoCusto do etanol gel obtido
tradicional dos residuos (EGR) dos residuos (EGR)

Figura 38 - Comparacio dos custos unitdrios/kg de etanol gel antisséptico
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A Figura 38 mostra que, o custo de producdo do EGA Tradicional é de R$
4,97/kg, enquanto que a sua produgdo a partir dos residuos cai para R$ 2,77/kg e R$ 2,78/kg
quando se usa o etanol liquido a 85°GL e 80°GL obtidos no microdestilador tradicional e no
microdestilador assistido por micro-ondas respectivamente.

Considerando que na alternativa tradicional o maior custo com a produgdo de
EGA corresponde ao etanol neutro a 96°GL oriundo de destilaria (49,2%), e por este
motivo, o torna inacessivel principalmente as classes de baixa renda, as alternativas de
producdo do EGA com uso dos residuos da cachaga representariam uma expressiva redugao
nos custos, ja que a sua participacdo cai para ao redor de 8% nas duas tecnologias.

A alternativa de producdo do EGA usando o microdestilador assistido por micro-
ondas em nivel laboratorial tem o beneficio adicional de diminui¢do de consumo de energia
e a ndo emissao de dioxido de carbono, que também, teria que ser quantificada numa anélise
da viabilidade econdmica de investimentos.

Destaca-se também, nessa andlise de custo/beneficio, a real possibilidade de
melhorar a lucratividade do engenho e sua competitividade, haja vista que, apresenta-se
uma alternativa técnica para agregar valor aos residuos (cabeca e cauda).

Com o aproveitamento dos residuos os engenhos poderdo lancar no mercado um
etanol gel com qualidade idéntica ao tradicional, mas, com preco expressivamente menor do
que o estimado nesse trabalho, pois, a cabeca e cauda para os fabricantes de cachaca ndo
proporciona lucro significativo.

Do ponto de vista de acessibilidade ao etanol gel produzido com os residuos da
cachaca, seguramente, por apresentar um preco menor e haver possibilidade de ser
produzido em varias regides, teremos um ganho de qualidade de saide para populacdo,
principalmente as de baixa renda.

Considerando a informacdo do proprietario do Engenho Triunfo em que a
producdo média didria na safra de 2012 foi 6000 litros/dia de cachaca, terfamos na pratica
em média, 20% x 6000 litros/dia = 1200 litros/dia de residuos (cabeca e cauda) produzidos.
Com o auxilio da Tabela 18 e com os dados de entradas e saida do processo de destilagdo
(grau alcodlica da mistura e graduagdo do etanol destilado), pode-se calcular a quantidade

de EGA que poderia ser produzido no engenho Triunfo a partir de etanol a 85°GL.
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Cilculos:
90 L de etanol @ 85°GL ........ccceeeeiieniininienienene 100 kg de EGA
1200 L X 0,45 X 1,15 i X =690 kg de EGA

Onde: 0,45 - graduacdo alcodlica média da mistura (cabeca e cauda), 1,15 - fator

correspondente ao percentual de d4gua no etanol.

No caso do engenho Triunfo e considerando os dados da safra de 2012, poderia se produzir:

690 kg de EGA / dia.

5.6.1 - Mensuracio e comparaciao do consumo de energia dos processos de destilaciao

As Tabelas 20 e 21 apresentam o consumo de energia em kwh determinado com

o analisador de qualidade de energia para em ambos microdestiladores.

Tabela 20 - Consumo de energia em kwh  Tabela 21 - Consumo de energia em kwh

no microdestilador convencional (Cdc) no microdestilador a micro-ondas (Cdm)
Destilagao Tempo Consumo Destilacdo Tempo Consumo
Vol. =42 ml (min.) (kwh) Vol. =550 ml (min.) (kwh)
1* Destilagdo 8.9 0,042 1* Destilagdo 154 0,273
2" Destilag¢do 8.8 0,042 2" Destilag¢do 15,3 0,275
3 Destilag¢do 8.8 0,042 3" Destilag¢do 15,1 0,272
4" Destilac@o 8,7 0,042 4* Destilac@o 15,1 0,277
5% Destilag¢do 8.6 0,043 5% Destilag¢do 15,2 0,273
6" Destila¢do 8,6 0,041 6" Destila¢do 15,3 0,274
7% Destilagdo 8.8 0,042 7" Destila¢do 15,1 0,278
8" Destilagdo 8.9 0,044 8" Destilagdo 15,1 0,273
9* Destila¢do 8.8 0,042 9" Destilagdo 15,4 0,273
10" Destilacéo 8,7 0,040 10" Destilagdo 15,0 0,273
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Célculo e custo/beneficio relativo a energia consumida nos dois
microdestiladores de etanol (destilador convencional e destilador assistido por micro-ondas)
para alimentacdo de amostra (mistura de residuos) de 40 mL e 550 ml respectivamente nos

destiladores, ou seja, 1:13 a relacdo de volume:

Calculos:

Microdestilador convencional

Média de consumo (Mc) =) Cdci/ 10, onde:i=1,2,3,4,5,6,7,8,9, 10
Mc =0,0417 kwh

Para se destilar 550 mL de mistura de residuos no microdestilador convencional gasta-se

550 mL /42 mL x 0,0417 kwh = 0,546 kwh

Microdestilador assistido por micro-ondas
Média de consumo (Mc) =) Cdci/ 10, onde:i=1,2,3,4,5,6,7,8,9, 10
Mc =0,277 kwh

Custo/beneficio de economia de energia: microdestilador de etanol convencional x

microdestilador assistido por micro-ondas (Ec):

Ec=1-Cdc/Cdm (5.3)
Onde, Cdc e Cdm € a média dos consumos de energia (kwh) para 10 destilacdes de 550 mL
de amostra desenvolvidas no microdestilador convencional e microdestilador assistido por
micro-ondas respectivamente.

Ec=1-0,277/0,546 = 0,499 (49,9%)

O percentual de 49,9% representa a economia de energia que se obtém quando usamos o

microdestilador de etanol assistido por micro-ondas em relacdo ao microdestilador

convencional para um mesmo volume de mistura de residuos a destilar.
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6 - CONCLUSOES

Diante dos resultados obtidos neste trabalho com o aproveitamento dos residuos
(cabega e cauda) oriundos do processo de fabrica¢do de cachaca para a obtenc¢do de etanol
gel antisséptico, podemos concluir que:
» A caracterizacdo dos residuos (cabeca e cauda) e o do etanol extraido dos residuos por
destilacdo convencional e assistido por micro-ondas, apresentaram resultados semelhantes

aos publicados em literatura especializada e fornecidos pelos engenhos;

» A temperatura ideal para se destilar as misturas dos residuos (Mr1 - 40°GL, Mr2 -
42,5°GL, Mr3 - 45°GL, Mr4 - 47,5°GL e Mr5 - 50°GL) em ambos destiladores
(convencional e assistido por micro-ondas) e se obter etanol a 85°GL e 80°GL

respectivamente € de 99°C - 100°C;

» As cinéticas dos processos de destilacdo das misturas dos residuos (Mr1 - 40°GL, Mr2 -
42,5°GL, Mr3 - 45°GL, Mr4 - 47,5°GL e Mr5 - 50°GL) em ambos destiladores,
apresentaram resultados significativos e consistentes em termos de graduacdo alcodlica de
etanol (85°GL e 80°GL) para fins de preparacdo de dlcool gel antisséptico, bem como,

rendimentos que garantem a viabilidade técnica do aproveitamento dos residuos;

» A quantidade de impurezas volateis (Iv) que deve ser extraida da mistura (cabeca e
cauda) a destilar, como primeira fracio do destilado para condicionar o etanol liquido
extraido dos residuos a etanol neutro, devera ser 10% > Iv > 5% do volume calculado para o

destilado;

» A destilacdo dos residuos (cabeca e cauda) usando microdestilador de etanol assistido
por micro-ondas para extracdo de etanol, mostrou expressiva vantagem em relacdo a
destilacdo convencional no que diz respeito aos seguintes parametros: menor tempo de

destilacdo, maior taxa de aquecimento, menor consumo de energia e produ¢do mais limpa;
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Conclusoes

» O custo/beneficio (gastos com material de consumo e economia de energia) de obtencgdo
do etanol gel antisséptico usando dlcool extraido dos residuos (cabeca e cauda) mostrou

expressiva vantagem econdmica em relacdo ao etanol produzido tradicionalmente;

» O processo de obtencdo de etanol gel antisséptico, usando etanol liquido extraido dos
residuos por destilacdo convencional, apresenta-se do ponto de vista de aproveitamento dos
residuos para os engenhos de cachaca, como uma alternativa técnica mais vidvel e facil de
ser implementada para agregar valor a cadeia produtiva da cachaca, ou seja, maior

lucratividade e competitividade;

» O desenvolvimento do microdestilador assistido por micro-ondas nos mostrou uma nova
concepcdo de destilacio em nivel laboratorial, com menor tempo de processo, menor
consumo de energia, menor custo, produ¢do mais limpa e grande possibilidade de

implantacdo em escala industrial;

» Do ponto de vista social, a implementagdo do processo de obtencdo de etanol gel
antisséptico a partir dos residuos (cabeca e cauda) usando destilacio convencional,

proporcionard mais emprego e renda tanto em nivel industrial como no mercado fornecedor.
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7 - CONTRIBUICOES

» A presente pesquisa apresenta como contribui¢do ao segmento produtor de cachaca de
alambique, a oportunidade de se produzir dlcool gel a um preco muito abaixo do que os
praticados no mercado, promovendo assim, maior acessibilidade da populacdo de baixa

renda ao produto;

» Quanto ao desenvolvimento cientifico, a oportunidade de se desenvolver pesquisas
usando o microdestilador de etanol assistido por micro-ondas, voltadas para extracdo de
substancias volateis de misturas diversas, para obtencdo de produtos de alto valor agregado,

e com possibilidade de extrapolacdo de escala laboratorial para industrial;

» Do ponto de vista ambiental, a pesquisa mostra a possibilidade de se produzir etanol
liquido, etanol gel e outros produtos em nivel laboratorial sem emissao de C02z na atmosfera,
haja vista que, no processo de destilacdo assistido por micro-ondas ndo hd queima de

combustivel para geracao de calor;

» Quanto a tecnologia desenvolvida (microdestilador assistido por micro-ondas),
consolidada em nivel laboratorial e a ser disponibilizada para uso de pesquisa, espera-se em
pouco tempo, estarmos patenteando o invento, contribuindo assim, para o rol de patentes

desenvolvidas no Brasil;

» Quanto a contribuicdo para o Programa de P6s-Graduagao em Engenharia de Processos
da UFCQG, a tese vem mostrar a sociedade que, o corpo discente e docente do programa tem
capacidade ndo s6 de desenvolver processos, mas também, de criar equipamentos para

atender as necessidades da drea laboratorial da Engenharia Quimica.
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Formulacao quimica (F1) - Formula de preparacao de etanol gel antisséptico usando

alcool etilico a 85°GL oriundo dos residuos ( cabeca e cauda)

Componentes Quantidades
= Etanol liquido a 85°GL 90 %

= Carbopol 676 0,63 %

. Agua deionizada 9,05 %

* Trietalonamina 0,17 %

» Glicerina 0,15%

Formulacio quimica (F2) - Formula de preparacao de etanol gel antisséptico usando

alcool etilico a 80°GL oriundo dos residuos (cabeca e cauda)

Componentes Quantidades
* Etanol liquido 80°GL 96,24 %

* Carbopol 676 0,64 %

« Agua deionizada 2,82 %

* Trietalonamina 0,19 %
 Glicerina 0,15%

Calculo do rendimento do processo de destilacio convencional (Rd):

Rd=(Vn x°GLn)/Vax °GLax 0,96 “4.1)

Destilacao da mistura a 40°GL:
Rd =15,96 mL x 0,848 /42 mL x 0,40 x 0,96 = 84%

Destilacio da mistura a 42,5°GL:
Rd =16,96 mL x 0,86 / 42 mL x 0,425 x 0,96 = 85,1%

Destilacao da mistura a 45°GL:
Rd =17,96 mL x 0,865 /42 mL x 0,45 x 0,96 = 85,6%
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Destilacdo da mistura a 47,5°GL:
Rd = 18,96 mL x 0,872 /42 mL x 0,475 x 0,96 = 86,3%

Destilacao da mistura a 50°GL:
Rd =20 mL x 0,885 /42 mL x 0,5 x 0,96 = 87,8%

Calculo do rendimento do processo de destilacio convencional (Rd):
Destilacdo da mistura a 40°GL:
Rd =209 mL x 0,799 / 550 mL x 0,40 x 0,96 = 79,1%

Destilagdao da mistura a 42,5°GL:
Rd =222 mL x 0,80 / 550 mL x 0,425 x 0,96 = 79,5%

Destilacao da mistura a 45°GL:
Rd =235,13 mL x 0,815 /550 mL x 0,45 x 0,96 = 80,7%

Destilagdao da mistura a 47,5°GL:
Rd =248 mL x 0,82 /550 mL x 0,475 x 0,96 = 81%

Destilacao da mistura a 50°GL:
Rd =261,25 mL x 0,825 /550 mL x 0,5 x 0,96 = 81,6%

Extrapolacao de escala de producao de etanol neutro de nivel laboratorial para nivel

industrial (engenho de cachaca).

A extrapolacdo de escala (laboratorial p/ industrial) para se obter etanol liquido

em nivel de engenho de cachaca, pode ser feita segundo o roteiro:

1 - Identificar a capacidade produtiva do engenho em litros de cachaca por dia;
2 - Calcular a volume dos residuos (cabeca e cauda) produzidos por dia;

3" - Definir o teor alcodlico da mistura a destilar;

4 - Calcular o volume de mistura a destilar usando proporg¢ao (1:1);

5 - Calcular o volume de etanol liquido a ser extraido dos residuos;

6 - Célculo da quantidade de impurezas a retirar na destilagdo;

7 - Calcular a capacidade do sistema de destilagdo em litros de etanol / hora
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Exemplo: Engenho de cachaca de alambique modernizante

Dados de entrada:

1 - Capacidade produtiva do engenho — supor: 6000 litros / dia de cachaca

2 - Graduagao alcodlica dos residuos: cabeca - 60°GL e cauda - 20°GL

Demonstra¢ao da equacgdo para calculo do volume dos residuos:

Vd=Vr+ Vc (1)
Vr=0,2xVd (2)
Substituindo em (2) em (1) fica:

Vd=0,2xVd+ Vc < Vd=Vc/0,8

Temos que: Veb =0,1 x Vd

Veb =0,1 xVe /0,8

Vcb =0,125 x Ve = Ved (3)

Onde: Vd - volume total do destilado, Vcb - volume de cabega, Vcd - volume de cauda,

Vc¢ - volume de cachaca, Vr - volume dos residuos, Vm - volume da mistura (cb+cd)

Caso em estudo:
Veb =0,125x 6000 L / dia=750 L/ dia
Ved =750 L/ dia

3 - Calculo do volume de mistura (Vm) a destilar:
Formula: Vm = Vcb + Ved
Vm =750L/dia + 750 L / dia = 1500 L / dia

4 - Calculo do volume maximo de etanol a ser destilado (Vd):

Supor: graduagdo alcodlica da mistura (cb + cd) = 40°GL
Vd =Vmx°GLm x 0,96 (4)

Onde: °GLm - grau alcodlico da mistura e 0,96 - fator de azeotropismo

Vd =1500 L /dia x 0,40 x 0,96 = 576 L/ dia
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5 - Calculo do volume de impurezas (Vi) a retirar como 1° fracio da destilacdo
Vi=Vdx 5% (5)
Vi =576 L/dia x 0,05 = 28,8 L/dia

6 - Calculo do volume de etanol neutro (Vn) destilado
Vn=Vd-Vi
Vn =576 L/dia— 28,8 L/dia =547,2 L/dia =22,8 L/ hora

7 - Capacidade do sistema de destilacao (Cs) em litros de etanol / hora

Cs=576 L/24h = 24L/h
As equagdes para extrapolacdo de escala produtiva podem ser aplicadas para

qualquer capacidade produtiva de engenhos, considerando qualquer dado quantitativo de

retiradas dos residuos do processo com suas correspondentes graduacdes alcoolicas.
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Anexo

Formulaciao para preparacao do Etanol Gel Antisséptico tradicional:

Varias formulagdes sdo adotadas para preparacdo de dlcool gel antisséptico,
abaixo estd discriminada uma formulagdo que se obtém dlcool gel dentro das

especificagdes exigidas pela ANVISA.

. Agua deionizada - 28,4% (veiculo)

= Carbomero - 0,7% (espessante sintético)

» Alcool etilico neutro - 70,27% (usar etanol a 70 °INPM )
* Trietalonamina - 0,33% (regulador de pH )

» Glicerina - 0,3% (emoliente)

Geralmente o etanol neutro produzido em destilaria de dlcool apresenta
graduacao alcodlica média da ordem de 94°GL a 96°GL (94% a 96% volume por volume),
portanto, é necessario a diluicdo com dgua deionizada para 70°INPM para preparacdo do

etanol gel tradicional.

Especificacoes técnicas do Etanol Gel Antisséptico:

Aspecto: estado fisico (gel alcodlico)

Odor: caracteristico de etanol neutro

Cor: incolor

Densidade: 0,9 g/ml

Grau alcodlico: 70°INPM a 76° INPM

Viscosidade: 5000 cPs - 8000cPs (spindle 4-20 rpm)
pH: 7,0

Fonte: http://www.luvex.com.br/documentos/solugel.pdf
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