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RESUMO

Este relatorio descreve o desenvolvimento das atividades realizadas na usina S&o
Fernando Acucar e Alcool Ltda localizada no municipio de Dourados-MS, como
requisito para a formacdo na disciplina de Estagio Curricular Supervisionado
Obrigatorio I1. O estagio foi realizado no periodo de 18 de setembro a 05 de dezembro
de 2014, sob Supervisdo Tecnica do Sr. José Geraldo da Silva e orientacdo do Professor
Dr. Gilberto José de Arruda. A agroindistria da cana envolve etapas de producdo e
abastecimento da indUstria com matéria-prima; gerenciamento dos insumos, residuos e
subprodutos; versatilidade da producdo de acgUcar, etanol e energia; e armazenamento e
comercializacdo dos produtos finais. Dentre o processamento e producdo do etanol, uma
importante etapa € a fermentacdo alcodlica, que envolve diversos fatores que sao
analisados, pois estes podem interferir no rendimento do produto final (etanol anidro e
hidratado). O objetivo geral do estagio foi acompanhar as analises fisico-quimicas do
controle de qualidade do processo de producdo de acucar e etanol, dando énfase
principalmente na etapa de fermentacdo e destilacdo do alcool etilico. Tais atividades
foram realizadas no laboratorio industrial, onde se busca agdes preventivas e corretivas,
visando bom rendimento industrial e aumento de lucros. O estagio foi extremamente
importante, pois permitiu a aluna integrar conhecimentos e habilidades adquiridos ao
longo do curso com o0 ambiente industrial, e relacionando também com a importancia da
atuacdo do Quimico Industrial em contexto com a empresa.

Palavras-chave: laboratorio, inddstria, etanol, quimico.
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1. INTRODUCAO

Seguindo grandes perspectivas que vém sendo alcangadas pela inddstria
sucroalcooleira brasileira, é cada vez mais favoravel o cultivo da cana-de-agUcar
(Saccharum officinarum spp.). E uma das gramineas mais cultivadas nas regides
tropicais e subtropicais, devido a enorme contribuicdo sécio-econémica que representa a
sua exploracdo, em razdo de sintetizar e armazenar concentragfes importantes de
sacarose (PARANHOS, 1987).

Essa importancia econdmica da cultura da cana-de-agucar no Brasil € devido ao
fato de ser utilizada para a producdo de acgUcar, tanto para 0 consumo interno quanto
para a exportacdo, e também para a producdo de etanol, tratando-se de uma alternativa
substitutiva de combustiveis derivados do petroleo (MARTINS, 2004).

Em termos regionais, o Brasil apresenta dois periodos distintos de safra: de
setembro a mar¢o no Norte-Nordeste, e de abril a novembro no Centro-Sul. Assim, 0
pais produz etanol durante praticamente o ano todo, apesar de a producdo de etanol na
regido Norte-Nordeste ser de apenas 10% do total nacional, que foi de 22,5 bilhdes de
litros em 2007. As melhores destilarias produzem aproximadamente 85 litros de etanol
anidro por tonelada de cana. As usinas tém producao em torno de 71 kg de agucar e 42
litros de etanol para cada tonelada de cana processada (NOVA CANA, 2009).

Considerando mundialmente, a cana-de-agucar é uma das principais culturas,
cultivada em mais de 100 paises, e representa uma importante fonte de médo de obra no
meio rural nesses paises. Apesar desta difusdo mundial, cerca de 80% da producéo do
planeta estdo concentradas em dez paises: Brasil, India, China, México, Tailandia,
Paquistdo, Colémbia, Austréalia, Indonésia e Estados Unidos. o Brasil e a india
respondem, em conjunto, por pouco mais da metade da cana produzida mundialmente.
Tal fato assume especial relevancia quando se consideram possiveis expansfes da
producdo de cana, principalmente pela grande diferenca de modelos de producao
agricola consagrados no Brasil (concentrados em grandes produtores) e pela india
(baseados em pequenos produtores) (NOVA CANA, 2009).

As mudancas climaticas e a elevacdo nos custos do petroleo aliadas as
necessidades estratégicas de producdo de energia tém motivado uma corrida sem
precedentes a producdo de combustiveis alternativos, preferencialmente de fontes

renovaveis. Neste cenario, o Brasil desponta como o pais com as tecnologias e politicas
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mais avancadas do mundo devido a pioneira utilizagdo do etanol obtido a partir da cana-
de-agtcar como combustivel, desde a década de 1970 (BUCKERIDGE, 2008).

A produgdo de cana no Brasil cresceu de forma acelerada apés o
estabelecimento do Prodlcool, em novembro de 1975, passando de um patamar de
pouco menos de 100 milhdes de toneladas por ano para um novo patamar em torno de
220 milhdes de toneladas por ano, em 1986/87. O cultivo da cana s voltou a crescer na
safra 93/94, desta vez, motivado pelo aumento das exportacdes de agucar. A partir dai, 0
crescimento da producdo tem ocorrido de forma continua (com exce¢do do periodo
entre 1998 a 2001, quando houve uma queda gerada pela crise no setor). Com 0 sucesso
dos veiculos flex fuel, lancados no mercado nacional em 2003, a producédo de cana-de-
acucar voltou a ter um crescimento acelerado, para atender ao aumento da demanda de
alcool hidratado, se aproximando de 520 milhdes de toneladas em 2007 (NOVA
CANA, 2009).

O Estado de Mato Grosso do Sul, com 34 municipios, obteve um acréscimo em
sua producdo de cana-de-aclcar, entre as safras 2009/10 e 2010/11, passando de
265,396 para 396,160 mil ha (CONAB, 2011). Esse crescimento do setor
sucroalcooleiro em Mato Grosso do Sul intensifica-se em areas agricolas de soja e
pastagens degradadas (CARVALHO et. al., 2011).

A atividade canavieira tem grande importancia para o Brasil, pois gera muitos
empregos, produz agucar para consumo interno e para exportagdo a varios paises,
produz etanol que além de 6timo combustivel também ¢ adicionado a gasolina, produz
energia elétrica do uso do bagaco nas caldeiras, além de ser menos poluentes que 0s
derivados do petréleo (SERVICO..., 2007).

Levando em conta estes e outros importantes aspectos ao que se refere a
industria sucroalcooleira, escolheu-se esse campo para o desenvolvimento do estagio
curricular supervisionado 11 foi realizado na Usina S&o Fernando AcUcar e Alcool, na

cidade de Dourados, Mato Grosso do Sul.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

Integrar e aplicar conhecimentos e habilidades essenciais ao exercicio
profissional, aproximando o académico da realidade de sua &rea de formacéo através da
oportunidade de convivéncia com tecnologia, diretrizes, organizacdo e funcionamento
de uma usina produtora de acucar, etanol e cogeradora de energia, promovendo assim a

interacdo com um ambiente industrial.

2.2 Objetivos Especificos

Conhecer as etapas envolvidas nos processos de producdo de agucar, etanol e
cogeracdo de energia na Usina Sdo Fernando, através de acompanhamento e relacbes
interpessoais e profissionais.

Conhecer e auxiliar nas analises fisico-quimicas realizadas no laboratorio
industrial, dando énfase no processo de fermentacdo e destilaria, verificando assim a

importancia da realizacdo de analises e controle de qualidade no setor industrial.
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3. CARACTERIZACAO DA EMPRESA

A Empresa Sio Fernando Aclcar e Alcool é uma indistria do setor
sucroalcooleiro voltada a producdo de agucar VHP, etanol (hidratado e anidro) e
cogeradora de energia, sendo que sua sede estd localizada na rodovia MS , km 379
(sentido Laguna Carapd) no municipio de Dourados, Mato Grosso do Sul.

A Empresa tem como principal missdo buscar formas inovadoras e sustentadas
economicamente, buscando transformar a forte orientacdo para resultado com qualidade
em um entusiasmo para vencer. A S8o Fernando também busca construir uma estrutura
de "Unica organizacdo" com energias concentradas que superem as fronteiras entre
atividades e processos operando com honestidade e integridade.

Basicamente, pode-se dizer que a industria é composta e dividida em setores:
balanca rodoviaria de recebimento da matéria-prima (cana-de-aclcar), balanca
rodoviaria de expedicdo do produto final (etanol e acucar), laboratorio de controle de
qualidade industrial, PCTS (pagamento de cana por teor de sacarose), extracdo,
tratamento de caldo, fabricacdo de acgucar, fabricacdo de etanol, acondicionamento de
produto final, ETA (estacdo de tratamento de agua), DESMI (Desmineralizadora) e
caldeiras em operacéo.

A Empresa privilegia a contratacdo de profissionais do municipio de Dourados e
regido, sendo que atualmente, séo aproximadamente 2.800 trabalhadores, capacitados e
treinados pela empresa, trabalhando em 3 turnos de 8 horas cada.

Atualmente, a capacidade de esmagamento por safra na usina S&o Fernando é de
4 milhes e 800 mil toneladas de cana-de-actcar, 180 mil m* de etanol anidro ou
hidratado, 320 mil toneladas de acgUcar e exportae 70 MWh de energia elétrica
excedente. Cresce também a capacidade de armazenagem na S&o Fernando, 60 mil m*
de etanol e 100 mil toneladas de acgUcar. A usina foi projetada para que em sua fase final
de expansdo tenha capacidade de processar em uma safra até 6 milhGes e 500 mil
toneladas de cana, sendo que toda sua estrutura e layout ja estdo construidos
(OLIVEIRA, 2013).

A usina chega a moer até 28 mil toneladas de cana sendo que diariamente, a
fabrica de acucar pode chegar a produzir 30 mil sacas (1 saca = 50 kg) de acUcar, e a

destilaria até 800 mil litros de etanol.
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Além de buscar sempre o crescimento e desenvolvimento tecnolégico e
econdmico a usina também assume responsabilidades com os clientes, sociedade,
funcionarios e meio ambiente. Com o intuito de ser uma empresa ambientalmente
comprometida com o desenvolvimento sustentdvel e com a aplicacdo de medidas de
conservacdo cada vez mais efetivas, a usina realiza uma busca permanente da qualidade
ambiental, aprimorando constantemente o Sistema de Gestdo Ambiental de acordo com

a politica ambiental estabelecida.
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4. DESCRICAO DAS ATIVIDADES DESENVOLVIDAS NO
ESTAGIO

4.1 Integragdo com a empresa

O Estégio Curricular Supervisionado Obrigatoério Il foi realizado no periodo de
18/09 a 05/12/2014, na usina S&o Fernando Acucar e Alcool Ltda.

Na primeira semana de estagio foi realizada integracdo dos estagiarios na
indastria, envolvendo participacdo em palestras, participagdo em reunifes com
supervisores, retirada obrigatéria de EPI’s, distribuicdo das atividades e elaboracdo do
plano de estdgio e, por fim, recepcdo e adaptacdo ao funcionamento do local de
trabalho.

4.2 Processo de producéo de acgucar e etanol

A cana-de-acUcar é a principal matéria-prima para a inddstria sucroalcooleira
brasileira. A agroinddstria da cana envolve etapas, como: producdo e abastecimento da
industria com matéria-prima; gerenciamento dos insumos, residuos, subprodutos e da
versatilidade da producéo - de agucar ou etanol; armazenamento e comercializagdo dos
produtos finais. Estas etapas devem ser executadas com o emprego de técnicas
eficientes de gerenciamento (ALCARDE, 2011).

Na industria, a cana pode ter dois destinos: producdo de acucar ou de etanol,

conforme expresso resumidamente na Figura 1.
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Figura 1 - Fluxograma geral de processo de produgédo de acucar e etanol.

Tratamento de Caldo

Fonte: www.proceedings.scielo.br , 2014

Para a producdo de acucar, as etapas industriais sdo basicamente: lavagem da
cana, preparo para moagem, extracdo do caldo (moagem), purificacdo do caldo
(peneiragem e clarificacdo), tratamento do caldo para producdo do aglcar, evaporacao
do caldo, cozimento, cristalizacdo da sacarose, centrifugacao (separacao entre cristais e
massa cozida), secagem e estocagem do acucar.

Ja a producdo de etanol envolve as mesmas etapas iniciais até a purificacdo do
caldo e seguindo para o tratamento do caldo para producdo de etanol, fermentacdo do
caldo clarificado (mosto), destilacdo do vinho, retificacdo e desidratacdo do etanol
hidratado.

4.3 Processo de fermentacéo alcoodlica

A transformacdo da matéria-prima em alcool é um processo bioldgico chamado
fermentacdo alcoodlica, que é efetuada por microrganismos, usualmente leveduras da

espécie Saccharomyces cereviseae. A conversdo de sacarose em etanol e gas carbdnico
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ocorre em uma sequéncia ordenada de 12 reagdes, chamada de via glicolitica, sendo
cada uma catalisada por uma enzima especifica. (LIMA, BASSO E AMORIM, 2001).

O conjunto de micro-organismos que efetuam a fermentacdo recebe o nome de
pé-de-cuba ou simplesmente fermento. As leveduras sdo misturadas em determinadas
condi¢cdes ao mosto, em quantidade suficiente para converter os aguicares (sacarose) em
etanol e gas carbdnico. Pode-se utilizar diretamente o caldo da cana e/ou os melagcos. No
caso da Sao Fernando, e da maioria das usinas que também produz o acgucar, utiliza-se o
melaco, que é o residuo da fabricacdo do aclcar que contém menor teor de sacarose.
(ALCARDE, 2011).

O inicio da fermentacdo alcodlica ocorre logo ap6s adicdo do fermento no
liquido agucarado denominado mosto. O processo completo, este divide-se em trés fases
(SILVA et al., 2008 apud DE SOUSA; MONTEIRO, 2011) :

o Adaptacdo dos micro-organismos ao novo ambiente, quando comecam a
crescer ainda com presenca de oxigénio;

o Aumento dos micro-organismos e liberagdo de gas carbdnico, com
aumento da temperatura e do teor alcoolico;

o Escassez do alimento, diminuicdo de gas carbdnico e precipitacdo do
fermento.

O produto obtido no final da fermentacdo é o vinho bruto, que ira apresentar 8 a
12% de etanol, gas carbdnico e juntamente com outros elementos como glicerol, acidos
organicos, alcoois superiores, acetaldeido, dentre outros. (SILVA et al., 2008 apud DE
SOUSA; MONTEIRO, 2011).

A conversdo do aclcar em etanol e CO; é representada resumidamente pela

seguinte equacao:

CeH1206 (Sacarose) — 2C,HsOH (Etanol) + CO, (Gés carbbnico)

Inicialmente ocorre o preparo do mosto, que é o caldo acucarado cuja
concentracdo foi ajustada de forma a facilitar a sua fermentacdo. O caldo bruto deve ser
tratado termicamente, sendo aquecido até aproximadamente 105°C, visando a
eliminacdo dos micro-organismos contaminantes e reducdo de espumas. Entdo, ocorre
remocdo das impurezas por decantacdo e resfriamento a 30°C antes da fermentacao.
Tomam-se alguns cuidados com a concentracdo de acUcares totais, sélidos sollveis,

acidez total e pH, em alguns casos se tornando necessarios algumas correcdes como
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adicdo de nutrientes, anti-sépticos, e ajuste de temperatura focando um melhor
rendimento da fermentacao.

Ap0s o enchimento das dornas (Figura 2) até cerca de 1 milhdo e 300 mil litros,
a fermentacdo continua pelo processo batelada comum até completar a conversdo dos
acucares fermentesciveis (tempo este denominado de tempo de morte da dorna,
variando de 3 a 4 horas). Quando o °Brix do vinho fermentado diminui
significativamente (entre 0,2 a 4) e comeca a se repetir, a fermentacdo chegou ao fim,
isto é verificado através do sacarimetro de imersdo. O acucar residual na fermentagdo
chama-se ARRT (AgUcares Redutores Residuais Totais), e é considerado perdas do
processo, com isso diminui o rendimento fermentativo. Ao produto originario da
fermentacdo da-se o nome de vinho bruto, ou seja, nada mais ¢ do que o mosto
fermentado, no qual contém fermento, etanol, &gua e impurezas, e este segue para a
centrifugacdo. A concentracdo de etanol dentro das dornas ao fim da fermentacéo é em
média de 8°GL.

Figura 2. Dornas que servem para promover o contato com o fermento e os

componentes do meio.

Fonte: Arquivo pessoal, 2014.

Por fim, o vinho delevedurado (centrifugado) nas centrifugas (Figura 3) e

enviado para um tangue de passagem e consequentemente segue-se para a dorna volante
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para posteriormente ser destinado as colunas de destilacéo, enquanto o creme ou leite de
leveduras vai para a cuba de tratamento. O processo de tratamento acido do leite de
levedura, as vezes denominado de pré-fermentacdo, inicia-se com uma diluicdo com
agua para ajustar a concentracdo (até a proporcao de 1 parte de leite de levedura para 1
parte de agua) e a seguir efetua-se o tratamento acido no qual recebe a adigdo de acido
sulfirico até atingir um pH na faixa de 2,2 a 2,8 (dependendo da contaminacao
microbiana). A seguir, o fermento tratado vai para a cuba de descanso, onde permanece
por 2 a 3 horas.

Figura 3. 1) Filtro de vinho bruto. 2) Centrifuga para separar e concentrar o

fermento existente no vinho.

Fonte: Arquivo pessoal, 2014.

O sistema de fermentacdo presente na usina Sdo Fernando é o de batelada ou
descontinua, composto de dornas em varios estagios de fermentacdo separados e cubas
onde ocorre o tratamento do fermento. A fermentacdo em batelada tem como
caracteristica permitir que a fermentacdo etandlica ocorra sob condicdes de maior
controle, pois o mosto a ser fermentado é adicionado a levedura nas dornas de
fermentacdo de forma gradual com vazdo, tempo, temperatura, °Brix e volumes
controlados (PACHECO, 2010).

Para uma conducdo satisfatoria da fermentacédo, é necessario que se adicione aos

mostos uma quantidade satisfatéria de micro-organismos capazes de transformar
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rapidamente os acglcares. A velocidade de fermentacdo é determinada relacionando a
quantidade de aclcar fermentado por uma quantidade de leveduras durante um certo
tempo. FermentacBes rapidas aumentam a producéo diaria, reduzindo assim o custo de
producdo e riscos de contaminagdo por micro-organismos prejudiciais. O rendimento,
ou seja, a relagdo entre acucar consumido e etanol produzido, deve ser elevado, sendo
essa condicdo essencial para uma levedura industrial.

Na Séo Fernando, o setor de fermentacdo é composto por trés cubas (capacidade
de 800 mil litros), cinco pés-de-cuba, cinco dornas (capacidade de 2 milhdes de litros),
cinco centrifugas, um tanque de passagem, a dorna volante e a torre de gas carbénico.

Alguns fatores como a concentracdo, pH, tempo, temperatura e presenca de
micro-organismos contaminantes devem ser analisados durante o processo de
fermentagdo, pois podem interferir na atividade celular da levedura. Estes fatores podem
afetar a eficiéncia da conversdo de acucar em etanol, ou seja, afetando também o
rendimento da fermentacdo. (CARDOSO, 2006 apud DE SOUSA; MONTEIRO, 2011).

Apos fermentacdo, passa-se a etapa de destilacao.

4.4 Processo de destilacao

A destilacdo é uma operacdo unitaria baseada na transferéncia de massa. O
mecanismo relacionado a esta operacdo de separacdo é o do equilibrio liquido/vapor.
Quando se fornece calor a uma mistura liquida, ocorre a sua vaporizacdo parcial,
ocorrendo presenca de duas fases: uma liquida e outra de vapor. A diferenca de
composicao resulta da diferenca de volatilidades dos componentes da mistura liquida
inicial. Quanto maior for a diferenca entre as volatilidades maior sera a diferenca de
composicao e mais facil serd a separagéo por destilacao.

O vinho fermentado possui em sua composicao 7° a 10°GL (% em volume) de
etanol, além de outros componentes de natureza liquida, solida e gasosa. Na parte
liquida, além do etanol, encontra-se a &gua com teores de 89% a 93%, glicerina, alcoois
homdblogos superiores, aldeido acético, acidos succinico e acético e etc., em quantidades
bem menores. Ja os s6lidos sdo representados por bagacilho, leveduras e bactérias,
acucares ndo-fermentesciveis, sais minerais, e outros, e 0s gasosos, principalmente pelo

CO; (gas carbdnico) e SO, (diéxido de enxofre).
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O etanol presente neste vinho é recuperado por destilacdo fracionada, realizada
com auxilio de colunas denominadas de destilacdo e retificagdo. Quando o vinho é
submetido ao processo de destilagdo na coluna A, resulta em duas fragdes, o flegma e a
vinhaga. A vinhaca é o resultado da destilacdo do vinho. Sua riqueza etandlica deve ser
nula, porém nela se acumulam todas as substancias fixas do vinho, bem como uma parte
das volateis. E direcionada & uma lagoa para armazenamento e distribuida por tubulagio
para ser utilizada na fertirrigacdo da cana-de-agUcar.

O flegma é destilado novamente na coluna B de retificagdo, resultando na
flegmaca e no etanol. A flegmaca é utilizada para assepsia dos equipamentos. O etanol
hidratado produzido é encaminhado para os tanques de armazenamento (Figura 4) para
posterior carregamento. Seu uso principal é o abastecimento de veiculos. Na usina Sdo
Fernando o °INPM minimo do etanol hidratado produzido é de 92,6 °INPM que
corresponde a 95,1 °GL a 20 °C.

Figura 4 - Tanques de armazenamento de alcool produzido com capacidade de 20

milhdes de litros.

Fonte: http://www.usinasaofernando.com.br/conteudo site.asp?tipolD=2, 2014.

Na producdo de etanol anidro utilizam-se peneiras moleculares (Figura 5). As
peneiras moleculares sdo constituidas por uma mistura ceramica estavel, com
porosidade controlada, de estrutura rigida, oca, onde fluidos como a agua podem ser
armazenados ou retidos em seus poros por meio de adsor¢do gragas ao seu grande poder
dissecante e sua superficie ativa de 800 m?g™. O principio de obtencéo de &lcool anidro
via peneira molecular consiste em utilizar colunas ou vasos devidamente preenchidos
com essa mistura cerdmica, também conhecida por “Resina” ou “Zeolita”, que

permitirdo, mediante temperatura e pressdo controlada a passagem de alcool hidratado


http://www.usinasaofernando.com.br/conteudo_site.asp?tipoID=2
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com graduacdo aproximada de 93% W/W (peso) na fase vapor, através do seu leito,
promovendo a adsorcdo das moléculas de agua e liberando o &lcool anidro com 99,3
°INPM. Seu principal uso é ser adicionado a gasolina (23 a 25%) conforme legislacéo
ANP.

Figura 5. Vasos de peneira molecular da Usina S&o Fernando.

Fonte: http://www.usinasaofernando.com.br/conteudo site.asp?tipolD=2, 2014.

4.5 Analises e controle de qualidade nos processos de fermentacdo e

destilacéo

O processo completo de producdo de agucar e etanol é bastante complexo,
possuindo varias etapas. Em todas as etapas do processo é fundamental a realizacdo de
analises do controle de qualidade, para se certificar de que o0 mesmo esta funcionando
devidamente. Durante o estagio, pode-se aprender e conhecer os fundamentos do
funcionamento do processo completo. Todas as analises realizadas no laboratério
industrial de controle de qualidade foram acompanhadas, mas o foco principal foi

voltado as analises da etapa de fermentacéo e destilaria.
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Todos os procedimentos utilizados na Usina S&o Fernando, sdo baseados nas
metodologias Fermentec e CTC (Centro de Tecnologia Canavieira). (OLIVEIRA,
2013). Todos os materiais, equipamentos e metodologias utilizados nas anéalises
referentes ao processo de fermentacdo e destilaria estdo explicados detalhadamente em

anexo.
4.5.1 Anélises fisico-quimicas do processo de fermentacéo alcodlica

As analises fisico-quimicas efetuadas no laboratério industrial para o controle e
monitoramento do processo de fermentacdo alcodlica analisam a eficiéncia do processo
que pode ser avaliada por meio do método de rendimento de subproduto, (analises de
ART (agucares redutores totais), glicerol, ARRT (agucares redutores residuais totais),
porcentagem de alcool, acidez, teor de levedo, floculagéo, °Brix e temperatura). A partir
disso, na usina Sdo Fernando os parametros de monitoramento contribuem para uma
maior eficiéncia e rendimento para o processo de fermentacdo alcodlica. As analises

realizadas em cada amostra sdo explicadas a seguir:

4.5.1.1 Mosto

As analises de mosto séo feitas cada vez que se encerra a alimentagdo de uma

dorna sendo este coletado em um amostrador especifico.

Determinacéo de solidos soltveis em Brix: A medida do Brix é realizada em
um refratdmetro (Figura 6). O fundamento deste equipamento é baseado numa relacéo
entre 0 angulo de refracdo de uma solucdo agucarada, medido em graus, com a
concentracdo de solidos dissolvidos nesta (principalmente a sacarose). Um refratbmetro
obtém e transforma os angulos de refracdo em valores de indices de refracdo, que é uma
propriedade fisica importante de sélidos, liquidos e gases. Esta medida é valida, pois o
indice de refracdo de uma solucéo varia com sua concentracdo. Sua aplicacdo se estende
por diversas areas da industria. (ARAUJO & FONSECA, 2010). O resultado desta
analise é obtido diretamente através da leitura do refratbmetro e deve apresentar um

valor na faixa de 16-19 °Brix.

Figura 6 - Refratbmetro para determinacéo de Brix
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Fonte: www.splabor.com.br

Determinacéo de Pol: E a porcentagem em massa de sacarose aparente contida
em uma solucdo acucarada de peso normal, medida em um sacarimetro (Figura 7).

Figura 7 — Sacarimetro para determinacéo de pol.

Fonte: www.bs-ltd.com, 2014

Determinacdo de Pureza: Pureza é a relacdo em porcentagem da massa de
sacarose e de sélidos soliveis contida em uma solucdo acucarada. A pureza do mosto
varia de acordo com o que esta sendo utilizado para alimentar a dorna de fermentacéo.
Desta forma, quando a alimentacdo é somente com caldo a pureza do mosto € maior, e
se for uma mistura de mel esgotado e caldo (o mais utilizado no processo), a pureza
pode variar de 60 a 70%. Pureza = Pol + Brix x 100. O resultado é expresso em % com

duas casas decimais.

Determinacdo do pH: Muito usado em laboratérios, o pHmetro (Figura 8) é
um medidor de potencial hidrogeniénico (pH), que indica a acidez, neutralidade ou
alcalinidade de diversas amostras. E composto basicamente por um eletrodo conectado a


http://www.splabor.com.br/
http://www.bs-ltd.com/
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um potencidmetro, que converte o valor de potencial do eletrodo em unidades de pH.
Quando o eletrodo € submerso na amostra, ele produz milivolts que sdo transformados
para uma escala de pH. Para um bom funcionamento do pHmetro é importante que seja
efetuada sua calibragem, que deve de acordo com os valores de referéncia das solucdes
de calibragéo. (OLIVEIRA & FERNANDES, 2010). O valor do pH no mosto varia de
5,0a6,5.

Figura 8 - pHmetro digital para determinacdo de pH.

Fonte: www.digimed.ind.br, 2014.

Determinacdo da Porcentagem de Impurezas: O objetivo desta analise é
determinar quantitativamente todos os solidos insolliveis existentes no mosto, como
bagaco e outras, que poderdo prejudicar a fermentacdo. Esta andlise é feita com auxilio
de uma centrifuga e o resultado é expresso em % de impureza com duas casas decimais.
(Figura 9)

Figura 9- Centrifuga utilizada na determinacdo de impurezas.

~,

5%

Fonte: www.analiticaweb.com.br, 2014.
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Determinacdo de AcUcares Redutores Totais (ART) Método de Eynon e
Lane: Compreende na medida da sacarose invertida por meio &cido, mais 0s acucares
redutores originais na amostra. A analise de ART & realizada pelo método de Eynon e
Lane em um Redutec (Figura 10), e o objetivo é determinar quantitativamente a
porcentagem de ART no mosto, onde obtém-se como resultado um valor entre 13 e 17%

normalmente, variando de acordo com a pureza do mosto de alimentagéo.

Figura 10 — Equipamento Redutec utilizado em titulagGes.

Fonte: portuguese.alibaba.com, 2014.

Acidez total: O objetivo desta analise é determinar quantitativamente a
concentracdo de &cidos totais livres no mosto. A determinacdo da acidez total do mosto
é realizada através da titulacdo com solucdo de hidroxido de sodio, apresentando valor
médio de 1 g H,SO,/L.:

4.5.1.2 Levedo tratado (Cuba)

Nas cubas estdo presentes 0s pés-de-cuba que serdo transferidos para as dornas
de fermentacdo. Apds tratamento do pé-de-cuba (ajuste de concentracdo e pH) sdo
coletadas as amostras diretamente na cuba através do amostrador para realizacdo das

andlises fisico-quimicas.

Porcentagem de etanol (°GL): A porcentagem de etanol no levedo tratado

geralmente varia de 2 a 4 °GL e indica o quanto de etanol ainda restou apds
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centrifugacdo do vinho bruto. A andlise é realizada com o auxilio de um
Microdestilador Kjeldahl e um densimetro digital (Figura 11).

Figura 11 - Microdestilador Kjeldahl e densimetro digital utilizado na
determinacdo da porcentagem de alcool (° GL).

Fonte: www.zelian.com.ar,2014.

Porcentagem de fermento: A porcentagem de levedo nas cubas é ajustado de
forma que varie entre 30 a 35%. Determina quantitativamente a porcentagem de

fermento durante o processo de fabricacao de etanol.

Determinacdo de pH: O pH é medido através de um pHmetro, conforme
metodologia de medicdo deste, e 0 pH de trabalho é pré-definido de acordo com a

porcentagem de contaminacdo do pé-de-cuba, variando na faixa de 2,2 a 2,8.

Determinacéo de acidez: A acidez é analisada uma vez por dia sendo o turno
matutino (A) responsavel por esta andlise, e determina a concentragdo de &cidos totais

no levedo tratado. Geralmente encontra-se na faixa de 3,5a5 g H,SO4/L.
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4.5.1.3 Vinho Bruto (Dorna)

As analises fisico-quimicas realizadas nas dornas de fermentacdo sdo feitas
quando se inicia 0 processo de centrifugacdo, sendo que as amostras sdo coletas
diretamente nas dornas de fermentacdo através de uma torneira metalica aderida na
base.

Temperatura: As temperaturas das dornas sdo monitoradas 24hrs por dia, por
um mostrador digital que marca a temperatura do vinho bruto em tempo real. O valor

médio das dornas de fermentacdo é de 31 °C.

Concentracdo em °Brix: A analise de °Brix das dornas é realizada quando se
inicia o processo de centrifugacdo, sendo medido por meio do sacarimetro de imersao,

onde pode variar de 0,2 a 3,4 °Brix.

Determinacédo de pH : E medido através do pHmetro seguindo a metodologia

de medicéo de pH, e o valor médio para a dorna é de 4,5.

AcUcares Redutores Residuais Totais (ARRT): A analise de ARRT ¢
realizada para controle das perdas do processo fermentativo, e verifica a porcentagem
de substancias redutoras presentes no vinho que podem ndo ser aproveitadas pelo
processo de fermentacdo, as quais recebem a denominacdo de ndo fermentesciveis. A
perda pode variar de 0,100 a 0,350%.

Porcentagem de fermento: A porcentagem média de levedo nas dornas de
fermentacdo é 10%. A alimentacdo das dornas com 0 mosto € realizada até que o pée-de-

cuba esteja trés vezes mais diluido.

Porcentagem de alcool (°GL): A porcentagem de etanol no vinho bruto indica
0 quanto de etanol esta sendo produzido nas dornas de fermentacdo. O teor alcodlico do
vinho bruto varia na faixa de 7 a 10 °GL no decorrer da safra, conforme as condi¢des do
processo, incluindo desde a qualidade da matéria-prima que esta entrando no processo

até a forca fermentativa das leveduras.
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Determinacdo de floculacdo: Esta analise tem como objetivo determinar a
porcentagem de leveduras floculadas. Floculagéo é a aglomeracéo das leveduras. E um
dos mais graves problemas e um importante pardmetro para o controle do processo de
fermentacdo alcoolica, especialmente devido a reducéo de produtividade e dificuldades
ocasionadas na centrifugacéo de leveduras. A floculacdo pode ser causada pela propria
linhagem da levedura e pelas condi¢des da fermentacdo, principalmente o aumento da
contaminagdo bacteriana, excesso de célcio e elevados niveis de temperaturas. A
porcentagem de leveduras floculadas nas dornas varia conforme o meio fermentativo.
Este € um resultado que expressa 0 qudo estressadas estdo as leveduras devido a
infeccdo, o teor alcodlico, a qualidade do mosto de alimentacdo, dentre outros fatores.

Determinacéo da acidez total: A acidez é analisada pelo turno A, e geralmente
encontra-se na faixa de 1,5 a 2,5 g H,SO./L.

4.5.1.4 Torre de recuperacéo de etanol arrastado pelo CO;

Esta analise € realizada toda vez que se inicia o processo de centrifugacdo de
uma dorna. A porcentagem de alcool da agua da coluna de CO, indica o quanto esta
recuperando o alcool que é evaporado junto com o gas durante a fermentacdo. A
recuperacdo de alcool através da torre encontra-se na faixa de 0,25 a 0,38%. Busca-se
determinar quantitativamente a porcentagem de alcool em amostras com baixos teores

seguindo a metodologia de determinacdo de °GL em anexo.

4.5.1.5 Amostras de creme e vinho das centrifugas

As analises das amostras de vinho centrifugado e de fermento creme, obtidos
apos passarem pelo processo de centrifugacdo sdo realizadas de quatro em quatro horas,

e as amostras sdo coletadas diretamente nas maquinas que estdo em operacao.

Porcentagem de fermento no fermento creme: A porcentagem da
concentracdo de fermento no fermento creme é aproximadamente 70% quando ndo esta

ocorrendo perdas neste processo de centrifugacao.
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Porcentagem de fermento no vinho centrifugado: A faixa de porcentagem de
perda aceitavel de fermento no vinho centrifugado encontra-se entre 0,1 a 2%.

4.5.1.6 Vinho delevedurado (Dorna Volante)

As analises no vinho delevedurado sé&o realizadas duas vezes por turno de quatro

em quatro horas, e as amostras sao coletadas em um amostrador.

Porcentagem de alcool (°GL): A porcentagem de alcool presente na dorna

volante apresenta-se numa faixa de 6 a 9 °GL.

Porcentagem de fermento: A porcentagem de perda de fermento aceitavel na
dorna volante pode variar de 0,1 a 2% no decorrer da safra.

4.5.2 Andlises fisico-quimicas de amostras do setor de destilacio do alcool

4.5.2.1 Vinhaca

As analises na vinhaca sdo feitas duas vezes por turno e a amostra é coletada em

um amostrador.

Porcentagem de alcool (°GL): O teor alcoolico maximo aceitavel nesta amostra
é de 0,029 °GL, sendo que se ultrapassar este valor ja € considerado que esta ocorrendo
perdas no processo. A porcentagem de alcool na vinhaca indica a perda durante a
destilacdo. Segue-se a mesma metodologia utilizada para a coluna de CO,, explicada em

anexo.

4.5.2.2 Flegmaca

As andlises na flegmaca sdo feitas duas vezes por turno, e sua coleta é feita em

um amostrador especifico.
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Porcentagem de alcool (°GL): A porcentagem de etanol na flegmaca indica a
perda durante a destilacdo. O teor alcdolico maximo aceitavel é de 0,029 °GL, superior
a isto pode significar perdas no processo de destilacdo. Segue-se a mesma metodologia
utilizada para a coluna de CO,, explicada em anexo.

4.5.2.3 Etanol hidratado e anidro

Na Séao Fernando, inicialmente os alcoois recém-produzidos sdo encaminhados a
tanques especificos com capacidade de 60 mil litros, posteriormente, estes sdo
encaminhados para um segundo tanque de armazenamento com capacidade de 300 mil
litros, e por fim, sdo armazenados nos seus respectivos depdsitos com capacidade de 20
milhdes de litros. As analises fisico-quimicas sdo realizadas nos produtos finais (etanol
hidratado e anidro) a medida que estes vao sendo produzidos e também em todos os

tanques de armazenamento de diferentes capacidades.

Teor alcodlico do alcool etilico (°INPM): A amostra € coletada diretamente
nos tanques de armazenamento e o teor alcodlico é determinado por densimetria.

Os resultados devem ser valores aproximados de:

Hidratado: Grau alcodlico minimo 92,6 (°INPM);

Anidro: Grau alcodlico minimo 99,3 (°INPM).

Determinacdo de pH do alcool etilico: E medido através do pHmetro e a
metodologia segue as utilizadas para medicdo de pH. O pH do alcool hidratado deve
estar na faixa de 6 a 8, ja& no anidro ndo é feito o controle de pH visto que este é

utilizado para se misturar na gasolina.

Condutividade elétrica do alcool etilico: Em ambos os produtos, alcool etilico
anidro ou hidratado, devem apresentar uma condutividade elétrica de no maximo 350
puS/m, sendo esta a medida da corrente elétrica produzida por sais sollveis ionizados.

Esta analise é feita com auxilio de um condutivimetro (Figura 12).
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Figura 12 — Condutivimetro para determinacdo de condutividade dos alcoois.

Fonte: instrutemp.blogspot.com, 2014.

Acidez total do alcool etilico: Para determinar quantitativamente a acidez do
alcool etilico faz-se uma titulacdo com solucdo de hidroxido de soédio. Em ambos os
alcoois, hidratado e anidro, a acidez maxima permitida € de 30 mg/L. Acidez total é a

expressdo do teor de &cidos livres presentes em alcool etilico.

Aspecto visual do alcool etilico: Esta analise fisica € feita para verificar se ha
ou ndo material em suspensao no alcool etilico, pois o produto final deve estar limpido.
O resultado deve ser expresso conforme indicacGes a seguir:

LI = Limpido e isento de material em suspens&o;

LP = Limpido e com presenca de material em suspensao.

Verificacdo da cor do alcool etilico: Esta analise é realizada para se verificar a
cor aparente do alcool etilico, no qual deve-se apresentar totalmente incolor. O resultado
deve ser expresso conforme indicacdes a seguir:

Incolor = quando néo se detecta diferencas de cor entre a amostra e gua;

Levemente amarelado = cor da amostra diferente da cor da agua;

Amarelado = cor da amostra diferente, em intensidade da cor da agua.
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5. CONTRIBUICOES DO ESTAGIO PARA A FORMACAO
PROFISSIONAL

A realizacdo do estagio curricular supervisionado obrigat6rio Il proporcionou a
habilidade em relacionar questdes do campo de atuacdo profissional em praticamente
todo processo de producdo possibilitando a estagiaria a oportunidade de conhecer e
conviver com tecnologia, diretrizes, organizacdo e funcionamento de uma usina
produtora de acgucar, alcool e cogeradora de energia. Foi possivel integrar e aplicar
conhecimentos e habilidades adquiridos ao longo do curso, visando pratica e teoria, no
ambiente industrial, relacionando com a importancia da atuacdo do Quimico Industrial

em contexto com a empresa.
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6. CONSIDERACOES FINAIS

A usina S&o Fernando realiza uma busca constante de bom rendimento de
producéo aliado a acOes de gestdo social e ambiental e principalmente visando lucros e
reducdo de custos. Durante o0 estdgio observou-se a importancia da realizacdo de
analises de controle de qualidade, pois estas contribuem de maneira indispensavel para
0 bom funcionamento de todo o processo produtivo, desde o inicio do tratamento da
matéria-prima, até produto final, seguindo a constante interacdo entre os setores da
industria.

Conclui-se entdo que o estagio curricular supervisionado foi fundamental na
complementacdo da formacdo académica do aluno, sendo que foi possivel a interagdo
deste com a realidade na industria, focando as analises fisico-quimicas realizadas em

laboratério industrial, em uma usina sucroalcooleira no Estado de Mato Grosso do Sul.
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8.ANEXOS

8.1 Procedimentos e equipamentos para andlises do controle de qualidade

Os procedimentos e equipamentos utilizados nas analises do controle de
qualidade estdo explicados a seguir. Todas as andlises sdo feitas no Laboratdrio
Industrial da Usina Sdo Fernando e baseados na metodologia Fermentec e CTC (Centro
de Tecnologia Canavieira).

Determinagéo da concentragdo em Brix:

Equipamentos e materiais

* Refratometro digital,
* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e Solucdes

« Agua destilada;

Procedimento:

Coletar a amostra.

Esfriar a amostra a temperatura ambiente se necessario;

Filtrar a amostra em algodao;

Limpar o prisma do refratbmetro com agua destilada e enxugar com papel
absorvente;

Colocar algumas gotas da amostra sobre o prisma. N&o tocar no prisma do
aparelho;

Efetuar a leitura e anotar o resultado

Determinacéo de Pol:

Equipamentos e materiais

 Sacarimetro;
* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e Solucdes

« Agua destilada;



* Octapol.

Procedimento:

Medir + 200 mL de amostra filtrada em algodéo;

Adicionar uma quantidade adequada de mistura clarificante a base de
cloreto de aluminio;

Homogeneizar com auxilio de um bastdo de vidro;

Filtrar sobre papel de filtro qualitativo dobrados em pregas colocado
sobre béquer de 250 mL.

Desprezar os primeiros 20 mL do filtrado;

Determinar leitura sacarimétrica lavando o tubo de polarizagdo 2 vezes
com o proprio filtrado;

Anotar o resultado e calcular:

Pol=LPb xF

Onde:

LPb= leitura sacarimétrica equivalente ao subacetato de chumbo;

F = fator de Pol em funcdo do Brix.

Nota: A leitura sacarimétrica (LOct) com octapol deve ser transformada

em leitura equivalente ao subacetato de chumbo (LPb), através da expressao:

LPb =0,99879 x LOct + 0,47374

Determinacéo do pH:

Equipamentos e materiais

* pHmetro digital;
* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e solucdes

« Agua destilada.

Procedimento: Coletar a amostra;

Esfriar a amostra se necessario;

Lavar o eletrodo e o termocompensador com agua destilada, enxuga-los
com papel absorvente;

Introduzir o eletrodo e o termocompensador na amostra;

Agitar suavemente o frasco com a amostra;
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Fazer a leitura do pH;

Anotar o resultado obtido.

Lavar o eletrodo e o termocompensador com agua destilada e enxuga-los com
papel absorvente;

Deixar o eletrodo e o termocompensador em repouso em béquer com &gua
destilada.

Resultado: O resultado é obtido diretamente através da leitura do pHmetro e

expresso com duas decimais.

Determinacéo da Porcentagem de Impurezas:

Equipamentos e materiais

* Centrifuga;

* Tubo de centrifuga graduado em % ou mL;

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.
Procedimento: Coletar a amostra.

Tubo de centrifuga graduado em porcentagem (%)

Analisar a amostra em temperatura ambiente;

Homogeneizar bem a amostra;

Transferir a amostra até o menisco do tubo;

Centrifugar por 5 minutos a 3000rpm na centrifuga;

Anotar o resultado.

Nota 1: Caso a quantidade de impureza decantada ultrapasse a Ultima graduacéo
de % do tubo, realizar o procedimento como segue abaixo.

Tubo de centrifuga graduado em mililitros (mL)

Analisar a amostra em temperatura ambiente;

Homogeneizar bem a amostra;

Transferir a amostra para tubo de centrifuga graduado de 15 mL;

Centrifugar por 5 minutos a 3000rpm na centrifuga;

Apos a centrifugacdo, anotar o volume de impureza decantada e o volume total
da amostra; Calcular e anotar o resultado.

Calculo



Nota 2: Para o procedimento com o tubo em porcentagem, o resultado
sera a quantidade de impurezas decantada correspondente a graduacdo de
porcentagem indicada.

Para o procedimento com o tubo em mililitros calcular: % impureza =
(volume de impureza decantada + volume total da amostra) x 100

Resultado: Expresso em % impureza com duas decimais.

Determinacdo de Acucares Redutores Totais (ART) Método de
Eynon e Lane:

Equipamentos e materiais:

* Redutec com ou sem Eletrodo de oxi-reducéo;
* Forno de microondas;
* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e solucdes

« Agua deionizada;

* Solugdo de fenolftaleina 1%;

* Celite;

* Oxalato de sodio;

* Azul de metileno 1%.

Pesar 1 g de azul de metileno e dissolver em agua deionizada;

Transferir para um baldo de 100 mL e completar o volume;

Armazenar em frasco conta-gotas;

Validade: 3 meses

* Solucao Fehling A: Pesar 69,30 g de sulfato de cobre pentahidratado e
dissolver em agua deionizada;

Transferir quantitativamente para um baldo de 1000 mL;

Completar o volume com agua deionizada e homogeneizar;

Armazenar em frasco ambar e aguardar 2 dias antes do uso.

* Solugdao Fehling B: Pesar 346 g de tartarato de sddio e potassio e
dissolver em aproximadamente 400 mL de agua deionizada sob agitacéo;

Adicionar 100g de hidréxido de sddio e dissolver;

Transferir quantitativamente para um baldo de 1000 mL, resfriar a
solugéo e completar o volume;

Armazenar em frasco ambar e aguardar 2 dias antes do uso.
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* Solugao Fehling A + Fehling B: Transferir para erlenmeyer, com pipeta
volumétrica, quantidades iguais das solucbes de Fehling A e Fehling B, homogeneizar e
tampar (validade: 24 horas). Nota: Adicionar sempre a solucdo A sobre a solucdo B.

Padronizacdo do licor de Fehling

Transferir com auxilio de pipetas volumétricas para erlenmeyer de 250 mL, 5
mL da solucédo de Fehling B e 5 mL da solucéo de Fehling A.

Colocar algumas pérolas de vidro no erlenmeyer.

Encher uma bureta de 50 mL com a solucdo de uso de agucar invertido 0,2%.

Adicionar da bureta 24 mL da solucdo de agucar invertido 0,2%.

Aquecer a mistura até atingir a ebulicdo e cronometrar exatamente 2 min,
mantendo o liquido em ebulicdo constante, adicionar 3 a 4 gotas da solucdo de azul de
metileno.

Complementar a titulacdo, adicionando gota a gota a solugdo contida na bureta,
até completa eliminacéo da cor azul.

O tempo total desde o inicio da ebulicdo até o final da titulacdo deve ser 3 min.

Anotar o volume gasto (V).

Repetir a titulacdo para confirmacéo do resultado.

Se for gasto um volume menor que 25,64 mL a solucdo de cobre estara diluida e
mais sal de cobre devera ser adicionado; caso contrario, se gastar mais de 25,64 mL a
solucgéo de cobre estara concentrada e devera ser diluida com agua destilada.

O fator de correcdo do licor de Fehling sera: f=25,64/V

Onde:

f = fator do licor de Fehling;

V = volume gasto (mL).

Observacdo: O fator serd aceitavel se estiver entre 0,9975 a 1,0025.
Recomenda-se proceder a confirmacdo do fator pelo menos uma vez por semana.

* Hidréxido de sodio 0,1mol/L: Pesar em béquer de 250 mL, 4,0g £ 0,1g de
hidroxido de sodio;

Dissolver em agua deionizada;

Esfriar e transferir para baldo volumétrico de 1000 mL, completar o volume com
agua deionizada;

Armazenar em frasco de polietileno;

Validade: 3 meses conservado a temperatura ambiente.



» Hidroxido de soédio 0,75mol/L: Pesar 30g de hidroxido de sodio e
dissolver em agua deionizada;

Transferir quantitativamente para um baldo de 1000 mL, resfriar a
solucéo e completar o volume;

Armazenar esta solucdo em frasco de polietileno.

Validade: 3 meses.

« Acido cloridrico 0,75 mol/L: Medir em proveta 62,20 mL de acido
cloridrico e diluir em &gua deionizada;

Transferir quantitativamente para um baldo de 1000 mL, resfriar a
solucéo e completar o volume;

Armazenar em frasco ambar;

Validade: 3 meses.

« Acido cloridrico 2,5 mol/L: Medir em proveta 103,5 mL de acido
cloridrico e diluir em agua deionizada;

Transferir quantitativamente para um baldo de 500 mL, resfriar a solucéo
e completar o volume;

Armazenar em frasco &mbar.

* Padrdo estoque de agucar invertido 1%: Pesar exatamente 9,500g de
sacarose, dissolver em 100 mL de agua deionizada em béquer de 250 mL;

Adicionar 25 mL de solucao de &cido cloridrico 2,5mol/L;

Deixar a uma temperatura de 65 °C em banho-maria para hidrolisar
durante 1 hora (utilizar um termdmetro de vidro calibrado para regular a
temperatura). Esfriar;

Neutralizar sob agitacdo até o pH 3,00 com hidréxido de sédio 1mol/L no
inicio, depois com hidréxido de sédio 0,1mol/L;

Transferir quantitativamente a solu¢do neutralizada para um baldo de
1000 mL;

Pesar 2g de acido benzdico, dissolver em 200 mL de agua quente (o
acido benzdico dissolvido inibe o crescimento de micro-organismos);

Transferir para o baldo de 1000 mL com a solucdo neutralizada e esperar
esfriar;

Completar o volume com agua deionizada;

Armazenar em frasco ambar na geladeira;

Validade: 3 meses.
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* Agucar invertido, solugdo de uso 0,2%: Pipetar 50 mL da solucdo estoque de
acucar invertido 1% e transferir para baldo volumétrico de 250 mL;

Adicionar 3 a 4 gotas de solugdo indicadora de fenolftaleina e sob agitacéo,
adicionar lentamente solugdo 1mol/L de NAOH até leve coloracéo rosa, a qual devera
ser posteriormente eliminada, pela adicdo de 1 ou 2 gotas de solucdo de &cido cloridrico
0,5mol/L;

Completar o volume com agua destilada e homogeneizar.

« Acido cloridrico 0,5 mol/L: Transferir 42,5 mL de 4cido cloridrico concentrado
para baldo volumétrico de 1.000 mL, contendo agua destilada, agitar e completar o
volume.

Procedimento

Preparo da amostra: Coletar a amostra;

Analisar a amostra em temperatura ambiente;

Homogeneizar a amostra;

Filtrar em algodao;

Pipetar 50 mL da amostra para baldo volumétrico 250 mL;

Completar o volume com agua deionizada. Agitar bem;

Transferir o volume do baldo para béquer;

Adicionar 0,29 de oxalato de sodio;

Adicionar 0,5 a 1g de Celite e homogeneizar com bastao de vidro;

Filtrar em papel de filtro qualitativo desprezando os primeiros 20 mL;

Pipetar 10 mL do filtrado e transferir para baldo de 200 mL;

Adicionar 20 mL de solucéo de &cido cloridrico 0,75mol/L e homogeneizar;

Hidrolisar a amostra em forno microondas por 1 minuto ou o tempo necessario
para comecar a ebulicdo, na poténcia maxima com o protetor de gases;

Esfriar a amostra em agua corrente;

Adicionar 3 gotas de fenolftaleina;

Pipetar 20 mL de solucdo de hidroxido de sédio 0,75mol/L (a solucdo devera
ficar levemente rdsea, caso ndo fique colocar algumas gotas de hidroxido de sédio
0,1mol/L);

Completar o volume com agua deionizada e homogeneizar.

Padronizacdo dos reativos de Eynon-Lane




Pipetar 50 mL do padrdo de agucar invertido 1% (a solucéo deve estar &
temperatura ambiente) em um baldo de 200 mL, completar o volume com &gua
deionizada e homogeneizar;

Transferir para bureta de 50 mL;

Fazer 3 repeticOes e tirar a média.

Titulacdo Prévia: Objetivo é saber aproximadamente o volume de padréo

Ou amostra que gastaremos na titulagdo propriamente dita;

Encher a bureta com amostra preparada;

Colocar no Redutec de 10 a 20 mL de &gua deionizada e 10 mL da
solucéo de fehling A + fehling B;

Ligar o aquecimento do Redutec e quando o liquido ja estiver em
ebulicdo, titular com a solucdo da bureta até o aparecimento do precipitado
vermelho tijolo;

Titular até ndo se perceber mais a cor azul;

Colocar 3 gotas da solucdo de azul de metileno e titular até a viragem
(desaparecimento completo da cor azul);

Anotar o volume de amostra gasto na titulagao.

Titulacdo propriamente dita: Encher a bureta com amostra;

Colocar no Redutec 20 mL de &gua deionizada e 10 mL da solucdo de
fehling A + fehling B;

Colocar nessa solucéo ainda fria um volume de amostra igual a 2 mL a
menos que o volume gasto na titulacdo prévia.

Ligar o aquecimento do Redutec e quando a solugédo entrar em ebulicao,
marcar o tempo e ferver exatamente 2 minutos e em seguida adicionar 3 gotas de
azul de metileno;

Titular até viragem (titular no maximo em 1 minuto);

Anotar o volume de amostra gasto na titulacéo.

Célculo: ART % MOSTO (g /100 mL) = 25 x (Vp/Va)

Onde: Vp = volume de padrdo gasto na titulacao

Va = volume de amostra gasto na titulacdo

Resultado: Expressar em % de ART (g/100 mL), com quatro decimais.

Acidez total:
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Equipamentos e materiais

* pHmetro digital;
* Agitador magnético;
» Vidrarias e utensilios comuns de laboratoério.

Reagentes e solucoes

« Agua destilada;

* Hidr6xido de sodio 0,1 mol/L

Procedimento:

Coletar a amostra;

Pipetar 20 mL da amostra e transferir para um béquer;

Acrescentar 50 mL de agua destilada;

Colocar uma barra magnetica dentro do bequer;

Colocar o béquer contendo a amostra diluida sobre o agitador magnético;

Regular a agitacéo;

Inserir o eletrodo do pHmetro dentro do béquer e titular com a solugdo de
hidroxido de sodio 0,1 mol/L até pH 8,50.

Anotar o volume gasto.

Calculo

Acidez (g H2SO4/L) = Vg x 0,245 x Fator de corre¢do do NaOH 0,1mol/L

Onde: Vg = volume gasto de NaOH 0,1mol/L na titulacdo

Resultado: Expressar em g H,SO4/L com duas decimais.

Calculo

Acidez (g H2SO4/L) = Vg x 0,245 x Fator de corre¢do do NaOH 0,1mol/L

Onde: Vg = volume gasto de NaOH 0,1mol/L na titulacdo

Resultado: Expressar em g H,SO4/L com duas decimais.

Porcentagem de alcool (°GL):

Equipamentos e materiais
* Microdestilador Kjeldahl;

* Densimetro digital;
 Vidrarias e utensilios comuns de laboratoério.

Reagentes e solucdes

« Agua destilada.



Procedimento: Analisar a amostra em temperatura ambiente;

Homogeneizar a amostra;

Pipetar 25 mL da amostra e colocar no microdestilador (manter so as
valvulas de admissdo de amostra e de ar abertas);

Com auxilio de uma pisseta, passar dgua destilada na pipeta e limpar o
copo de admissdo de amostra.

Fechar a valvula de admissdo de amostra;

Acoplar um baldo volumétrico de 50 mL no final do condensador de
modo que o ponteiro do condensador adentre 2 a 3 cm no gargalo do baldo;

Ligar o reostato na posi¢cdo 8. Quando iniciar a ebulicdo da agua da
caldeira, fechar a torneira de admisséo de ar;

N&o deixar subir espuma além da primeira bola do condensador (caso
iSSO acontecer diminuir o reostato);

Deixar completar com o condensado até que atinja 0 menisco do baldo
volumeétrico e posteriormente, desacopla-lo do condensador;

Desligar o destilador, abrindo a valvula de vacuo para o descarte da
amostra ja destilada;

Apos o descarte, fechar a valvula de vacuo, abrindo logo em seguida as
valvulas de ar e de admisséo de amostra;

Lavar o bulbo do densimetro digital com a amostra do balao;

Colocar a amostra verificando se ndo houve a formacdo de bolhas no
bulbo;

Manter a amostra estacionaria na célula de medicéo;

Fazer a leitura escolhendo a opcdo correspondente a amostra e anotar o
resultado;

Lavar o bulbo varias vezes com agua destilada.

Resultado: Expressar em % de etanol com trés decimais.

Porcentagem de fermento:

Equipamentos e materiais

* Centrifuga;

* Tubo de centrifuga graduado em % ou mL;

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratodrio.
Procedimento: Coletar a amostra.

Homogeneizar bem a amostra;
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Transferir a amostra para tubo de centrifuga graduado de 15 mL;

Centrifugar por 5 minutos a 3000 rpm na centrifuga;

Apos a centrifugacgdo, anotar o volume de fermento decantado e o volume total
da amostra;

Calcular e anotar o resultado: % fermento = (volume de fermento decantado +
volume total da amostra) x 100

O resultado é expresso em % de fermento com duas decimais.

Determinacéo de acidez:

Metodologia:
Equipamentos e materiais

* pHmetro digital;

* Chapa de Aquecimento;

* Agitador magnético;

* Condensador de refluxo;

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratodrio.

Reagentes e solucdes

« Agua destilada;

* Hidroxido de sodio 0,Imol/L: Pesar em béquer de 250 mL, 4,0 g = 0,1 g de
hidroxido de sodio;

Dissolver em agua destilada;

Esfriar e transferir para baldo volumétrico de 1000 mL;

Completar o volume com agua destilada;

Armazenar em frasco de polietileno;

Validade: 3 meses conservado a temperatura ambiente.

Padronizacdo: Pipetar 25 mL de solucdo de biftalato de potassio 0,1mol/L e
transferir para erlenmeyer de 250 mL;

Adicionar 100 mL de &gua destilada;

Adicionar 3 gotas de solucdo de fenolftaleina 1%;

Com auxilio do agitador magnético, titular com bureta de 50 mL o hidroxido de
sodio 0,1 mol/L a ser padronizado até a viragem do incolor para rosa claro. Anotar o
volume gasto da titulacdo (\Vg).

Caélculo: F = 25/Vg

Onde:



F = fator de correcdo da solucéo

Vg = volume gasto (mL)

Procedimento: Coletar a amostra;

Centrifugar e utilizar apenas o sobrenadante;

Pipetar 20 mL do sobrenadante, colocar no baldo e adicionar 50 mL de
agua destilada;

Acoplar o baldo no condensador de refluxo e ligar o reostato na posicéo
10. Quando iniciar a ebulicdo da amostra, deixar por 5 minutos para eliminagéo
do COy;

Esfriar e transferir para um béquer de 100 mL;

Inserir o eletrodo do pHmetro na amostra;

Titular com hidroxido de sodio 0,1 mol/L padronizado até pH 8,50 (sob
agitacao);

Calcular e anotar o resultado.

Calculo: Acidez (g H2SO4/L) = Vg x 0,245 x Fator de correcdo do NaOH
0,1mol/L

Onde:

Vg = volume gasto de NaOH 0,1mol/L na titulacdo

Resultado: Expressar em g H,SO4/L de Vinho Bruto e Levedo Tratado

com duas decimais.

Concentracdo em °Brix do vinho bruto:

Metodologia:

Coletar a amostra

Homogeneizar a amostra;

Encher a proveta com a amostra;

Imergir cuidadosamente o aerémetro até o ponto de afloramento evitando
que a haste fiqgue molhada acima deste ponto;

Aguardar 2 minutos, fazer a leitura do °Brix.

Resultado: Expressar com duas decimais.

AcuUcares Redutores Residuais Totais (ARRT):

Equipamentos e materiais
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* Redutec com ou sem Eletrodo de oxi-reducéo;
* Banho-Maria;

* Balanga de precisao;

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratério.

Reagentes e solucoes

« Agua deionizada;

* Solugao de fenolftaleina 1%;

* Celite;

» Azul de metileno 1%;

» Solucédo Fehling A + Solugéo Fehling B;

» Hidréxido de sodio 0,1mol/L;

» Hidroxido de sodio 20%;

« Acido cloridrico 6,34mol/L;

« Acido cloridrico 1mol/L;

* EDTA 4% (m/v);

« Acido cloridrico 2,5mol/L;

* Padrdo estoque de acticar invertido 1%;

* Acucar invertido, solugéo de uso 0,2%;

« Acido cloridrico 0,5 mol/L;

Procedimento:

Coletar a amostra;

Aquecer aproximadamente 200 mL da amostra até 75°C, resfriar a temperatura
ambiente e filtrar em algodao;

Pesar 509 * 0,5g da amostra e transferir para baldo volumétrico de 200 mL;

Acrescentar agua destilada suficiente para cobrir o bulbo do termdmetro
introduzido no baldo e aquecer em banho-maria até atingir 65°C;

Retirar do banho e adicionar 10 mL de &cido cloridrico 6,34 mol/L, a0 mesmo
tempo em que se retira o termdémetro;

Agitar 0 baldo com movimentos rotatorios e deixar em repouso por 30 minutos;

Colocar em um béquer, adicionar 3 gotas de fenolftaleina 1%,

Com auxilio de um agitador magnético, neutralizar com a solucdo de hidréxido
de sédio 20%; (Caso a amostra adquira uma coloracdo rosea, colocar algumas gotas de
acido cloridrico 1mol/L até voltar a coloragdo normal.)

Adicionar 20 mL de solucdo de agUcar invertido 1%;



Resfriar, adicionar 4 mL da solucdo de EDTA 4%, voltar o contetdo para
um baldo volumétrico de 200 mL e completar o volume com &gua destilada e
homogeneizar;

Transferir para béquer de 250 mL, adicionar de 8 a 10g de celite, agitar e
filtrar em papel de filtro.

Titulacdo: Encher a bureta com amostra;

Colocar no Redutec 20 mL de agua deionizada e 10 mL da solucdo de
fehling A + fehling B;

Ligar o aquecimento do Redutec e quando a solugédo entrar em ebulicéo,
marcar 0 tempo e ferver exatamente 2 minutos e em seguida adicionar 3 gotas de
azul de metileno;

Titular até viragem (titular no maximo em 1 minuto);

Anotar o volume de amostra gasto na titulagéo.

Calculo

19,86
ARRT (%) = (—— +0,024)-0,4
v

Onde: V = volume gasto e corrigido

Resultado: Expressar em % de ARRT (g/100mL), com trés decimais.

Determinacéo de floculacéo:

Equipamentos e Materiais: Vidrarias e utensilios comuns ao Laborat6rio

de Microbiologia.
Procedimento: Coletar a amostra;
Homogeneizar a amostra;
Transferir para uma proveta de 100 mL;
Ajustar o menisco para 100 mL;
Deixar em repouso por 15 minutos para decantar a amostra.
Fazer a leitura quantificando de cima para baixo o espa¢o existente entre

0 volume total (100 mL) e o inicio da graduacdo do levedo;
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Anotar o resultado j& calculado.
Calculo: % Floculagdo = 100 - Volume da amostra floculada

Resultado: Expressar o resultado em % de floculagéo.

Porcentagem de fermento no vinho centrifugado:

Metodologia: Tubo de centrifuga graduado em porcentagem (%)

Homogeneizar bem a amostra;

Transferir a amostra até o menisco do tubo;

Centrifugar por 5 minutos a 3000rpm na centrifuga;

Anotar o resultado. Para o procedimento com o tubo em porcentagem, 0
resultado sera a quantidade fermento decantado correspondente a graduacdo de
porcentagem indicada.

Teor alcoolico do alcool etilico (°INPM):

Definicbes

» Massa Especifica: massa por unidade de volume;

* Teor Alcodlico: porcentagem de alcool contido em uma amostra.
Equipamentos e materiais

* Densimetro de vidro, escala 0,800 g/mL a 0,850 g/mL, resolugao 0,0005 g/mL;
* Densimetro de vidro, escala 0,750 g/mL a 0,800 g/mL, resolugao 0,0005 g/mL;

* Termometro de imersao total, resolugao 0,5 ° C;
« Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e solucdes

« Agua destilada.

Procedimento

Coletar a amostra;

Transferir a amostra para proveta, enxaguando-a antes com a amostra;

Imergir no alcool o termdmetro e a seguir o densimetro, rigorosamente limpos e
desengordurados;

Aguardar a posicao de equilibrio do densimetro e observar tangencialmente ao
nivel do liquido, ou seja, na parte inferior do menisco, o valor da massa especifica

indicada;



Anotar a massa especifica e a temperatura.
Resultado
Através da temperatura (°C) e da massa especifica (g/mL) e com auxilio
da tabela, localizar o valor do °INPM correspondente. Registrar a temperatura
(°C) com uma decimal, massa especifica (g/mL) com quatro decimais, e 0 grau
alcodlico (°INPM) com uma decimal.
Hidratado: Grau alcodlico minimo 92,6 (°INPM);
Anidro: Grau alcodlico minimo 99,3 (°INPM).

Condutividade elétrica do alcool etilico:

Equipamentos e materiais

 Condutivimetro de leitura digital, em S/m;

e Célula de condutividade, de fluxo continuo ou de imersdo, com
constante de 0,1 cm™;

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratodrio.

Reagentes e solucdes

« Agua deionizada.

Procedimento

Coletar a amostra;

Encher um béquer com a amostra;

Lavar a célula do condutivimetro com a amostra;

Colocar a amostra até completar o compartimento da célula;
Aguardar no minimo 2 minutos para estabilizacao da leitura;
Fazer a leitura da condutividade;

Anotar o resultado;

Lavar a célula com agua deionizada;

Deixar em repouso com agua deionizada.

Resultado: Expressar em pS/m, com uma decimal.

Acidez total do alcool etilico:

Equipamentos e materiais

* Bureta automatica, resolucao 0,01 mL;

52



53

* Estufa de secagem e esterilizagao;

* Balanga analitica, resolucao 0,1 mg;

* Balanga semi-analitica, resolucédo 0,01 g;

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e solucoes

« Agua deionizada.

* Solucdo de estoque de hidroxido de sddio 0,1 mol/L: Pesar em um béquer de
250 mL, 4,0 g £ 0,1 g de hidroxido de sédio;

Adicionar 100 mL de agua deionizada;

Solubilizar, deixar esfriar e transferir para baldo volumétrico de 1000 mL;

Completar o volume com agua deionizada;

Armazenar em frasco de polietileno;

Validade: 3 meses - Conservado em temperatura ambiente.

* Solugdo de hidroxido de so6dio 0,02 mol/L: Pipetar 100 mL da solug¢do de
hidroxido de sodio 0,1 mol/L e transferir para baldo volumétrico de 500 mL;

Completar o volume com agua deionizada e homogeneizar;

Armazenar em frasco de polietileno;

Validade: 15 dias conservado a temperatura ambiente.

Padronizacdo: Pesar em erlenmeyer de 250 mL, aproximadamente 0,1000 g de
biftalato de potassio, previamente seco em estufa a 105 °C = 5° C_por 3 horas no
minimo, armazenado em dessecador, anotar a massa (m);

Adicionar 100 mL de agua deionizada e agitar até completa dissolucéo do sal;

Adicionar 5 gotas da solucdo indicadora de alfa-naftoftaleina 0,1 g/100 mL e
titular com a solucéo de hidréxido de sédio 0,02 mol/L, até viragem de incolor para azul
claro, anotar o valor gasto (V).

Calculo da Concentracdo Real: Cr=m/ 204,23 xV

Onde: Cr = Massa Molar por litro de solucao;
m = Massa do biftalato de potassio (mg);
V = Volume gasto na titulacdo (mL).

204,23g/mol = Massa molecular do biftalato de potassio.

Calculo do fator do hidréxido de s6dio 0,02 mol/L:

Fator = Concentragio Real

Concentragio Tednca (0,02)



* Solu¢do indicadora de alfa-naftolftaleina 0,1 g/100 mL: Pesar 0,10g +
0,01 g de alfa-naftolftaleina e transferir para baldo volumétrico de 100 mL;

Acrescentar com auxilio de proveta, 70 mL de &lcool etilico absoluto;

Dissolver e completar o volume com 4gua deionizada;

Armazenar em frasco conta-gotas;

Validade: 4 meses - Conservado a temperatura ambiente.

Procedimento

Coletar a amostra;

Transferir com auxilio de uma pipeta volumétrica 50 mL de &gua
deionizada para erlenmeyer de 250 mL, acrescentar 3 ou 4 gotas da solucéo
indicadora de alfa-naftolftaleina e neutralizar com a solucdo de hidréxido de
sodio 0,02 mol/L até viragem do indicador;

Acrescentar com auxilio de uma pipeta volumétrica 50 mL da amostra e
homogeneizar.

Nota 1: Considerar a permanéncia da cor azul como indicacdo de
alcalinidade na amostra.

Titular com hidroxido de sodio 0,02 mol/L, caso a solugdo se torne
incolor, até a viragem do indicador (incolor para azul claro). Anotar o volume
gasto;

Calcular e anotar o resultado.

Calculo

Acidez Total (mg/L) =24 x Vg x F

Onde:

Vg = volume gasto de NaOH 0,02 mol/L na titulacéo;

F = fator de correcdo de NaOH 0,02 mol/L.

Resultado: Expressar a acidez total em mg de acido acético por litro de
amostra, com uma decimal. Resultados abaixo de 0,5 mg/L, expressar como <
0,5 mg/L.

Aspecto visual do alcool etilico:

Equipamentos e materiais

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.
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Procedimento

Coletar a amostra;

Lavar a proveta com parte da amostra, descartar e encher novamente até cerca de
cinco centimetros abaixo do nivel de transbordamento;

Fazer a verificacdo visual do aspecto quanto a material em suspenséo.

Anotar o resultado.

Resultado: Expressar conforme segue:

LI = Limpido e isento de material em suspensao;

LP = Limpido e com presenca de material em suspensao.

Verificacdo da cor do &lcool etilico:

Equipamentos e materiais

* Vidrarias e utensilios comuns de laboratorio.

Reagentes e solucdes

« Agua destilada.

Procedimento

Coletar a amostra;

Encher uma proveta com agua deionizada ate cerca de cinco centimetros abaixo
do nivel de transbordamento e outra proveta com a amostra na mesma condicdo de
enchimento;

Colocar as duas provetas sobre uma base de cor branca diante de um anteparo na
mesma cor para facilitar a visualizacéo da coloracgéo;

Comparar visualmente a coloracdo da amostra com a da agua;

A verificacdo da cor deve ser feita observando-se frontalmente as duas provetas.

Anotar o resultado.

Resultado: Expressar o resultado conforme a seguir:

Incolor = quando néo se detecta diferencas de cor entre a amostra e gua;

Levemente amarelado = cor da amostra diferente da cor da agua;

Amarelado = cor da amostra diferente, em intensidade da cor da agua.



56

8.2 Parametros analiticos

Os parametros analiticos que caracterizam um bom rendimento no processo de
fermentacdo e destilacdo etandlica estdo tabelados a seguir, baseados na metodologia

Fermentec e CTC.

8.2.1 Parametros da fermentacgéo

Dorna Cuba Volante
Brix 1-3
°GL 8-10° 3-6° 7-9°
Vinhaca Flegmaca
°GL Maximo: 0,029 °GL Maximo: 0,029

8.2.2 Parametros da destilacéo

Hidratado Anidro
pH Min. 6,0 Max. 8,0
Cond. (uS/cm) Max. 350 Max. 350
INPM Min.92,6 Max.93,8 Min.99,3
Acidez Max.30 Max.30




